Isolation and identification of the alkaloids of western Coptis by Rowe, Thomas D.
University of Montana 
ScholarWorks at University of Montana 
Graduate Student Theses, Dissertations, & 
Professional Papers Graduate School 
1933 
Isolation and identification of the alkaloids of western Coptis 
Thomas D. Rowe 
The University of Montana 
Follow this and additional works at: https://scholarworks.umt.edu/etd 
Let us know how access to this document benefits you. 
Recommended Citation 
Rowe, Thomas D., "Isolation and identification of the alkaloids of western Coptis" (1933). Graduate 
Student Theses, Dissertations, & Professional Papers. 6255. 
https://scholarworks.umt.edu/etd/6255 
This Thesis is brought to you for free and open access by the Graduate School at ScholarWorks at University of 
Montana. It has been accepted for inclusion in Graduate Student Theses, Dissertations, & Professional Papers by an 
authorized administrator of ScholarWorks at University of Montana. For more information, please contact 
scholarworks@mso.umt.edu. 
ISOLATIO» A3D IDEÎÎTIFIGATION OS* ALKAL0ID3
DP C0PTX3
by
Thomas D# Rows, P h . G .# 3 .  3
P resented  lu  p a r t ia l  fu lf i l lm e n t  o f the 
requirement for  the degree o f 
Master of Soienoe*
S tate U n iversity  o f Montana 
1933
Approved!
Chairman of Examining Committee
k i-  4 -
Chairman of Graduate Committee
UMl Number: EP37056
All rights reserved
INFORMATION TO ALL USERS 
The quality of this reproduction is dependent upon the quality of the copy submitted.
In the unlikely event that the author did not send a complete m anuscript 
and there are  missing pages, th ese  will be noted. Also, if material had to be removed,




Published by ProQ uest LLC (2013). Copyright in the Dissertation held by the Author.
Microform Edition © ProO uest LLC.
All rights reserved. This work is protected against 
unauthorized copying under Title 17, United S ta tes Code
uest'
ProQ uest LLC.
789 East Eisenhower Parkway 
P.O. Box 1346 
Ann Arbor, Ml 48106 - 1346
o o s T s s r r s
Page
INTRODUCTION....................... ..............................................  1
HISTORICAL..........................................................................  3
P la te  1 -  C eptia e o c ld e n ta lle   ................  3a
P la te  I I  -  C optis t r i f o l i a   ...........  4a
EXPERIMENTAL WORK
q u a n tita tiv e  A nalyaie  ...................................... .. 9
q u a lita t iv e  A n a ly e ie ............ .............................  20
Poraation o f Coptine S a lts   .............. .... 32
P la te  I I I  -  Coptine H y d ro io d id e ..............  35a
P la te  IV -  Coptine Hydroohloride • • • • • •  35a
Mioroaoopio Examination  ......... .... 36
P la te  V •  P io r io  Acid and S u lfu rio  Acid 42a
P la te  VI •  Coptine P icra te  . . . . . . . . .  42a
P la te  VII -  Coptine P icrate» enlarged • 42b
P la te  V III -  Sonnenaohein*e Reagent and
C o p t i n e  . . . . . . . . . . . . .  4 2 e
P la te  XI -  Hydraatine P icra te   ...........  43a
P la te  XII •  Berberine P icra te  . . . . . . .  43a
Determ ination o f Berberine ................ .. 44




la tro d u o tlea
'«%
Ther# im ooasidèrabl*  p la n t l i f e  in  V eettrn  Montana
and p la n te  and tr e e #  o f  many T arloue k in d s a re  found tiirlT *
ing tbruout th la  area* One o f the p la n ts  wiiieh I s  found
In g rea t aboadaneet e s p e o la lly  In the damp# mosey section s#
I s  a sm all# dark green p lan t commonly known as "Geld Thread"#
and c la s s i f i e d  as C ootls e o o ld e n ta lls » This i s  a o le se
r e la t iv e  to  O optls t r i f e l l a  which I s  o f f i c i a l  In the R ational 
1
Formulary V . I t  I s  used In the treatment o f canker sores  
In the mouth and as a stomach b itte r #  Qoptie t r i f o l i a  I s  
known to  oontaln  two a lk a lo id s#  berberine and coptine# the 
former being a much**studied a lk alo id #  found in  many p la n ts;  
and the la t t e r  a rath er unknown substance found# sc fa r  as  
i s  known# only in  the various sp ec ie s  o f Coptis#
C optis o c c id e n ta l ls # which i s  one of the many known 
sp e c ie s  o f Coptis# i s  a lso  know to contain  fo p tin e  and 
berberine but the quantitÿyo f coptine p resen t i s  not def* 
in i t e ly  known* Q u a lita tiv e  t e s t s  fo r  id e n t ify in g  ooptine  
are few and rather in d e f in ite #  With th is  knowledgs our 
problem of study o f C optic o o o id e n ta lis  was undertaken 
w ith  three purposes:
1# The R ation a l Formulary# F if th  Edition# (Easton# 
Pennsylvania# 1926;# p . 312#
n x s tt  to  try  to  =*k# «pomtitmtlv# onolyooa aoA 
qooU tatlto teotm on tx%e oonloato of the roots oaA ttelaa—  
of Ooptio OS th at eoyt&e# otm be IteetlfleA  la
the fatale»
sœottAi to  tetommlae i f  Ceatie oooidenteUe le  
me imlamble aoAlolamUj la  regmiA te  ml&aleldml ooateat me
! •  s s B S i E  m c a u »
IhlsAt Vo tetoxnlBe I f  %eie mre aoie them tee 
mlhalolde proaoat la  Cootie ooeiaantmlle.
*3*
H lBtoriem l
The genu# C eoti#  Xm a member o f the Ranunoulaoeae» 
oommoniy known a# the Orow^foot or Buttercup fam ily which 
oontaln# a number o f very Important m edicinal plant## among 
which are A conite Itydra#tl#^and OjjB f̂ugj^#
The genu# name *Coptl#* 1# taken from the Greek word
"Kopteln* meaning "to out* and re fe r r in g  to  the cut appear*
2
ance o f the compound leave#* £« t r l f o l l a  wa# f l r # t  do*
scrib ed  la  1807 by Salisbury and la  1838 a new specie##
2# o c c id e n ta ll# # was described  by S u tta ll#  Ho fu rth er
c l a s s i f i e d  th ese  p la n ts  by s p l i t t in g  the genus O optis
In to  C optls and Chrysocoptls» the former for  the one*
flow ered and te m a te ly  d iv ided  leaves# 0# t r l f o l l a # and
the la t t e r  fo r  the 2*4*flow sred  and p in n a te ly  d iv ided  leaves#
C* e o o ld e n ta l ls # This la s t  c la s s i f i c a t io n  has not been
accepted  by Index Kewensls but "Chrysccoptls* I s  accepted
3
as a synonym fo r  G,* o c c id e n ta l ls #
O optls o c c id e n ta lls  i s  a ss ia ll p lan t growing from 5 to  
7 Inches In height#  The rhlmomes are long and slender and 
when broken are q u ite  yellow  on the Inside# They have an 
In te n se ly  b i t t e r  ta s te  and a very s l ig h t  odor. The rhlmomes
2# Homer 0# Waehburn and W alter H. Blome# Pharma* 
CQgnosy and M ateria Medloa (Hew York# 1927)#
p . 166#
3 . C harles B . M o lls tt  and B. V. Christensen# C optls  
o c c id e n ta lls  S a lisb u ry # Unpublished paper.
-3a-
P la te  I
/
C optls o c c id e n ta l ls
P h o t o g r a p h e d  b y  Dean  C. K. M o l l e t t
- t .
o f  2* o o o id e n ta lis  are eonaiderably la r g e r  than those o f  
t r l f o l l a  so  In  th is  sdludy on ly  the ro o ts  and rhizomes o f  the  
plant were used a lthough in  Contis t r l f o l l a  the whole p lant 
Is o fflo la l« C ^ O o eld en ta ils  oorresnonds to<& T r lfo lla  In  
general^ but d i f f e r s  as fo llo w s  i the lea v es  o f  C ontis 
o o o id e n ta lis  are la rg er  and more le a th er y ; the margins are  
I n o ls e ly  toothed and more or l e s s  lobed* The flow ers are 
sm aller and g en era lly  two» sometimes th ree , on the soape.
The flow ers are l ig h t  y e llo w ish  green In co lo r  w hile those  
o f  C optls t r l f o l l a  are whlte#^
A fa r th er  comparison may be tab u lated  as fo llo w s % 
le  t r l f o l l a » Leaves obscurely  S^lobed, sep a ls
o va l or bblong<K>btuse, p e ta ls  enlarged at the 
summit» .
2» £» occident a l l s » Leaves ta m a te , a l l  three  
l e a f l e t s  long  p e t le lu le d ,  l e a f  d iv is io n s
5
obtuse^ o b tu se ly  d en ta te , seed oblong»
Lloyd*s B u lle t in  s ta te s  th a t the sp e c ie s  found In th e  
Rocky M ountains, £ •  occidenta lism  Is  o f  l i t t l e  In te r e s t  from
4» J»IT» and C»G. Lloyd, B u lle t in  o f  the Lloyd 
Library, (C in c in n a ti, l 9 ^ ï j , ^ l l e t l n  No» 50 
1931, Reproduction S e r ie s  No» 9 , P t . 2,  p» 138*211.
5» Theodore C» FTye and George B* B igg, Elementary 
Flora o f  the Northwest» (New York, 1914), p» 97»
Plate II
•  4 a -
K f .m
C optis t r i f o l i a
P h o t o g r a p h e d  b y  D ean  C. E .  M o l l e t t
- 5*
a  m e d i c a l  a t a . n d p o l n t • • • • " a s  t h e  common s p e c i e s »  2»  t r l f o l l a »
I s  s o  v e r y  a b u n d a n t  t h a t  t h e r e  w i l l  n e v e r  be a n y  demand n o r
6
o c c a s i o n  f o r  c o l l e c t i n g  e i t h e r  o f  th e  we s t e r a  p l a n t s " »
T h i s  s e e m s  t o  be a  r a t h e r  b r o a d  s t a t e m e n t  e s p e c i a l l y  I f  t h e
w e s t e r n  O o p t l s  I s  f o u n d  t o  c o n t a i n  m ore  a c t i v e  c o n s t i t u e n t s
t h a n  2 *  t r l f o l l a » a n d  a l s o  i f  t h e  w e s t e r n  s p e c i e s  i s  m ore
r e a d i l y  u t i l i z e d  d u e  t o  i t s  l a r g e r  r h i z o m e »  I t  w i l l  be
a t t e m p t e d  t o  show t h a t  2» o c c i d e n t a l l s  i s  o f  i n t e r s  a t  f ro m
a  m e d i c a l  s t a n d p o i n t *
The p l a n t s  u s e d  i n  t h i s  i n v e s t i g a t i o n  w e r e  f o u n d  grow*
i n g  i n  t h e  damp m o ss y  a n d  boggy  w oods  o f  W e s t e r n  M on tana»
n e a r  Uoxon* T h e i r  r a n g e  e x t e n d s  f ro m  t h e  B i t t e r  R o o t  Moun*
t a i n s  w h e r e  t h e  p l a n t s  a r e  r a t h e r  s m a l l ,  t o  t h e  m o i s t  w oods
o f  t h e  n o r t h w e s t  r i d g e s  a l o n g  t h e  C o n t i n e n t a l  D i v i d e .  The
p l a n t s  r e a c h  t h e i r  l a r g e s t  s i z e  i n  t h e  h i g h  m o i s t  r a v i n e s
7
w e s t  o f  t h e  C o n t i n e n t a l  D i v i d e  • A l t h o u g h  C o p t i s  i s  a
swamp p l a n t  i t  i s  n o t  a  mud p l a n t »  b u t  g e n e r a l l y  s e l e c t s  d r y
8
k n o l l s  s u r r o u n d e d  by  w e t  s o i l  .
The o f f i c i a l  p l a n t  i s  c o l l e c t e d  w h i l e  i n  f l o w e r  i n  Hay 
o r  J u n e  b u t  t h i s  i s  n e a r l y  i m p o s s i b l e  i n  M o n ta n a  a s  t h e  p l a n t  
f l o w e r s  e a r l y »  i n  A p r i l  o r  May» when snow i s  s t i l l  on t h e
8* J *  U* a n d  0* G# D loyd»  0]^* 2i,^L** p * 195*
7* C h a r l e s  M o l l e t t  an d  B* Y* C h r i s t e n s e n »  Op_. c i t .
8*  J*  U* a n d  C * G* L lo y d »  0£* c l t  •> » p . 195
g ro u n d é  F o r  t h i s  r e a s o n  th e  p l a n t  l a  o f t e n  o a i l e d  "Snow 
9
F l o w e r ” # I n  t h i s  i n v e s t i g a t i o n  t h e  m a j o r  p o r t i o n  o f  p l a n t  
u s e d  was o o l l e o t e d  l a t e  i n  t h e  f a l l #  a b o u t  t h e  m i d d l e  o f  
O c tobe r#  an d  a  s m a l l  p o r t i o n  was u s e d  t h a t  was o o l l e o t e d  i n  
June#
V ery  l i t t l e  work  h a s  b een  done on c o p t i n e  a l t h o u g h  i t  
was d i s c o v e r e d  by S# 2 .  G ro s s  i n  an  a s s a y  he  made o f  C o p t i s  
t r i f o l i a  a s  e a r l y  a s  1 8 7 3 .  He a s s a y e d  th e  p l a n t  a s  f o l l o w s #  
F i r s t  t h e  p l a n t  was m a c e r a t e d  i n  w a t e r  f o r  24 h o u r s  p r o d u c i n g  
a  d a r k  g e l l o w i a h  brown s o l u t i o n  w h io h  when t e s t e d  w i t h  l i t m u s  
g av e  n e i t h e r  a  b lu e  n o r  r e d  c o l o r  ch a n g e  w h io h  i n d i c a t e d  t h e  
a b s e n c e  o f  f r e e  a c i d s  a n d  a l k a l i e s #
H i s  n e x t  t e s t s  w ere  f o r  t h e  p r e s e n c e  o f  s t a r c h  u s i n g  
p o t a s s i u m  i o d i d e  a n d  a l s o  i o d i n e  s o l u t i o n s  b o t h  o f  w h ic h  
g av e  no c o l o r  r e a c t i o n s  w h ioh  i n d i c a t e d  t h e  a b s e n c e  o f  s t a r c h #  
T h i s  was l a t e r  fo u n d  t o  be i n c o r r e c t  an d  w i l l  be m e n t i o n e d  
s u b s e q u e n t l y #
He a l s o  t e s t e d  f o r  s u g a r  u s i n g  Trommer* s  t e s t  and  o b t a i n e d  
a  r e d  p r e c i p i t a t e  o f  c o p p e r  o x i d e  w h io h  i n d i c a t e d  t h a t  s u g a r  
was p r e s e n t #
He o b t a i n e d  a  r e s i n  w h ioh  was  i n s o l u b ^ »  xm mouc.
c o l d  w a t e r  b u t  c o m p l e t e l y  s o l u b l e  i n  a l o o h z ;
9 .  C h a r l e s  2#  M o l l e t t  and  B# V# C h r i s t e n s e n #  ^ #  c i t # 
p# 5#
-7-
Th# n e x t  p r o c e d u r e  v a a  t o  e x a m in e  t h e  d r u g  f o r  a l k a l o i d #  
p r e s e n t  a n d  t h i o  w as  d o n e  by  m a k in g  a n  a l o o h o X i o  t i n c t u r e *  
B e r b e r i n e  w as  f o u n d  t o  be  p r e s e n t  i n  t h i s *  He t h e n  s e p a *  
r a t e d  t h e  B e r b e r i n e  by  a c i d u l a t i n g  t h e  f i l t e r e d  a l c o h o l i c  
s o l u t i o n  w i t h  d i l u t e  h y d r o c h l o r i c  a c i d  a n d  t h e n  a d d i n g  a n  
e x c e s s  o f  s o d iu m  c a r b o n a t e  u n t i l  a  p r e o i p i t a t e  w as  fo rm e d *  
T h i s  p r e o i p i t a t e  w a s  w a s h e d  w i t h  am monia  u n t i l  n e a r l y  c o l o r *  
l e s s #  a n d  t h e n  d i s s o l v e d  i n  w a t e r  by t h e  a i d  o f  h y d r o c h l o r i c  
a c i d *  T h i s  s o l u t i o n  w as  t h e n  e v a p o r a t e d  t o  a  s y r u p y  c o n ­
s i s t e n c y  a n d  a l l o w e d  t o  c r y s t a l l i s e *  C o l o r l e s s  c r y s t a l s  
w e r e  fo rm e d #  T h e s e  w e r e  t r e a t e d  w i t h  c o n c e n t r a t e d  s u l f u r i c  
a c i d  a n d  h e a t e d  w h i c h  o a u e e d  t h e  f o r m a t i o n  o f  a  d a r k  p u r p l e  
c o l o r *  A s o l u t i o n  o f  t h e  a l k a l o i d  w as  t e s t e d  w i t h  Mayer* s  
r e a g e n t  a n d  a  c r y s t a l l i n e  p r e c i p i t a t e  w as  fo rm e d *
From  t h e  a b o v e  d a t a  G r o s s  c o n c l u d e d  t h a t  a  new a l k a l o i d
10
w as  p r e s e n t  a n d  h e  named i t  ^ c o p t i n e "  *
J  * J *  S c h u l t s  w as  t h e  n e x t  p e r s o n  t o  s t u d y  C o p t i s *
He a s s a y e d  C o p t i s  t r l f o i l s  i n  1864  a n d  made m o re  o f  a  q u an ­
t i t a t i v e  s t u d y  t h a n  d i d  G r o s s *  He f o u n d  f i r s t  t h a t  i t  w as  
u n s a t i s f a c t o r y  t o  s e p a r a t e  b e r b e r i n e  by p r e c i p i t a t i n g  i t  w i t h  
h y d r o c h l o r i c  a c i d  so  h e  u s e d  ammonium h y d r o x i d e  (U* S* P * ) #
10* E d w a rd  C * G ro s s #  " A n a l y s i s  o f  C o p t l s  T r i f o l i a  S a l  
i s b u r y - G o l d t h r e a d " » The A m e r ic a n  J o u r n a l  o f  
P h a r m a c y # ILV# [ P h i l a d e l p h i a #  1 8 7 3 )#  p * 1 9 3 -  
197*
•S »
He a d d e d  an s o n iu m  h y d r o x i d e  t o  a n  a l o o h o l i o  t i n c t u r e  w h io h  
c a u s e d  t h e  f o r m a t i o n  o f  a  d a r k  brown p r e o i p i t a t e *  T h i s  w as  
o o l l e o t e d  on a  f i l t e r  an d  t h e  f i l t r a t e  made a o i d  w i t h  s u l *  
f u r i o  a o id #  a l l o w e d  t o  s t a n d #  a n d  t h e n  made a l k a l i n e  w i t h  
ammonium h y d r o x i d e *  A p r e o i p i t a t e  was  a g a i n  fo rm e d  a n d  was 
s e p a r a t e d  and  t h e  two p r e o i p i t a t e s  m ix e d  t o g e t h e r #  d t i e d  
s p o n t a n e o u s l y #  a n d  w ashed  w i t h  s u o c e s s i v e  p o s t i o n s  o f  o h l o r o *  
form* The c h l o r o f o r m  was d i s t i l l e d  a n d  t h e  r e s i d u e  e x h a u s *  
t e d  w i t h  s u l f u r i o  a o i d *  T h i s  was made a l k a l i n e  a n d  a  p r e ­
o i p i t a t e  was fo rm ed  w h ioh  was d r i e d #  w e ig h e d ^  a n d  f o u n d  t o  
w e ig h  3*42 g r a i n s  o r  *012 p e r c e n t  o f  t h e  o r i g i n a l  s a m p le  o f  
4 pounds*
T h i s  p r e c i p i t a t e  was d i s s o l v e d  i n  w a te r #  a c i d u l a t e d  w i t h  
a c e t i c  a o id #  an d  gave  p r e c i p i t a t e s  w i t h  s o l u t i o n s  o f  p l a t i n i o  
c h l o r i d e #  ammonium m o ly b d a te #  i o d i n e #  p o t a s s i u m  i o d i d e #  a n d  
m e ro u ry  p o t a s s i u m  i o d i d e *
A o h l o r o f o r m i o  s o l u t i o n  o f  t h e  r e m a i n d e r  o f  t h e  p r e o i p ­
i t a t e  when e v a p o r a t e d  on a  s l i d e  g av e  m i o r o s c o p i o  c r y s t a l s *
I n  o o n c l u s i o n  he gav e  t h e  f o l l o w i n g  d a t a i
1* 10 p e r c e n t  o f  ^*  t r i f o l i a  i s  s o l u b l e  i n  a l c o h o l *
2* I t  c o n t a i n s  a n  amount o f  b e r b e r i n e  e q u i v a l e n t
t o  0 , 8  p e r c e n t  b e r b e r i n e  s u l f a t e *
3* 0*012  p e r c e n t  c o p t i n e  i s  p r e s e n t ^ ^ *
1 1 .  J o h n  J .  S o h u l t * ,  "The A l k a l o i d *  o f  C o p t l a  t r i f o l i a " *  
A m er ican  J o u r n a l  o f  P h a r w a o y » LV1» ( P h i l a d e l p h i a *  
1 8 8 4 ) ,  p .  3 6 1 -2 6 3
3 1 a c «  t h e n  v e r y  l i t t l e  w o rk  h a s  b e e n  d o n e  on C o p t l a
t r i f o l i a  a n d  n o n e  on G op t  i  a o o o i d e n t a l i a » I t  h a a  b e e n  f o u n d
IZ
t h a t  C o p t l a  d o e s  o o n t a l n  s t a r o h  a n d  t n a t  i t  b a a  f ro m  4*28  t o
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5 , 0 7  p e r o e n t  a a h  *
A J a p e n e a e #  K l t a a o #  d lsooT ered  a  new a l k a l o i d  i n  ti*
l a p o n l o a  i n  1926  a n d  c a l l e d  i t  " o o p t l s i n e " .  lie g a v e  i t  t h e
14
f o r m u l a  . He d i d  n o t  a t a r e  i f  t h l a  w e re  t h e  same
a s  o o p t i n e  o r  n o t ,  a n d  I n a s m u c h  a s  t h e  f o r m u l a  f o r  c o p t i n e  l a  
n o t  known t h i s  may be  a  new a l k a l o i d  a n d  may be o o p t i n e .
I n  t h e  r e s e a r c h  made by t h e  w r i t e r  some d i f f e r e n c e s  
w e r e  f o u n d  i n  h i s  r e s u l t s  a n d  t h o s e  o b t a i n e d  by G r o s s  and  
by S o h u l t m .  T h e s e  d i f f e r e n c e s  w i l l  be n o t e d  when t ; i ey  a p p e a r  
i n  t h i s  r e p o r t #
S i t p e r i m e n t a l  
I  Q u a n t i t a t i v e  
Work on O o p t l s  o o o i d e n t a l i s  w as  b e g u n  on a  s a m p le  w h i c h  
h a d  b e e n  g a t h e r e d  i n  J u n e *  The r h i z o m e s  a n d  r o o t s  w e re  
s e p a r a t e d  f ro m  t h e  r e s t  o f  t h e  p l a n t  a n d  g r o u n d  i n t o  a  
m o d e r a t e l y  f i n e  p o w d e r*  T h i s  h a d  a  g r e e n i s h  y e l l o w  c o l o r *
12* ' P r o c e e d i n g s  o f  t h e  A m e r ic a n  P h a r m a c e u t i c a l  A s s o -
o l a t l o n ,  T P h i l a d e I p h i a ,  1 8 8 5 )7  V o l ,  3 2 ,  1 8 8 4 ,  
p*  171*
13* ‘ Y e a r  Book o f  t h e  A m e r io a n  P h a n n a o e u t l o a l  Aeso*
e l a t i o n . ( S o i o ,  O h io ,  1 9 1 4 )7  V o l .  l Y  1 9 1 2 ,  
p * 95*
14& J a m e s  ?*  Gotioh, * Uew A l k a l o i d s  O l s o o v e r e d  f ro m  
1 9 2 0 * 1 9 2 9  I n c l u s i v e * ,  A m e r lo r n  J o u r a n a l  o f  
P h a r m a o y , ( P h i l a d e l p h i a ^ ,  May 1 9 3 1 } ,  p*  245*
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The f i r s t  w ork  was t o  d e t e r m i n e  t h e  a m o u n t s  s o l u b l e  i n
s e v e r a l  o f  t h e  v a r i o u s  s o l v e n t s *  S am p le s  o f  t h e  p l a n t  w e re
w e ig h e d  o u t  and  e x t r a e t e d  e u o o e s s i v e l y  w i t h  s e v e r a l  s o l v e n t s  
and t h e  am ount o f  m a t e r i a l  w s d e t e r m i n e d  by d i r e o t  w e i g h i n g  
i n  e a o h  c a s e  a f t e r  d r y i n g *  The e x t r a o t i o n a  w e re  made w i t h  
S o x h l e t  e x t r a o t o r s  an d  i n  a l l  o a s e s  t h e  s o l v e n t s  w e re  a l l o w e d  
t o  p e r c o l a t e  c o n t i n u a l l y  f o r  e i g h t e e n  h o u r s *  The s p e o l f i o  
s o l v e n t s  w e re  u s e d  i n  t h e  o r d e r  g i v e n  b e lo w ,  a l l o w i n g  t h e  
d r u g  t o  d r y  a f t e r  t h e  r e m o v a l  o f  e a c h  s o l v e n t *
Sample ^1 w e ig h e d  2 .4 2 4 9  gn*
Sample #2  w e ig h e d  2*2253 gm*
Sample ^1  Sample ^ 2
S o l v e n t  Wt* o f  E x t * P e r c e n t  W t* o f  E x t * P e r c e n t
P e t r o l e u m  E t h e r  0*0255 gm. 0*9610 0*0254  gm. 1*052
E t h e r  0*0256 gm. 1*05 0*02 4 5  gm. 1*10
A lc o h o l  0*9589 gm. 24*035 0*4948  gm* 22*250
W a te r  0*2857 gm. 11*765 0*26 8 1  gm. 12*060
T hese  r e s u l t s  a r e  somewhat d i f f e r e n t  f rom  t h o s e  o b t a i n e d  
15
by S c h u l t s  when he  o b t a i n e d  10 p e r c e n t  a l c o h o l * s o l u b l e  
p o r t i o n  o f  C o p t i s  t r i f o l i a * T h i s  p r o b a b l y  d o e s  n o t  i n d i c a t e  
a n y t h i n g  o f  a  v e r y  i m p o r t a n t  n a t u r e  exot^pt t o  show t h a t  t h e r e  
i s  c o n s i d e r a b l e  d i f f e r e n c e  b e tw e e n  t h e  p l a n t s  0,* o o o i d e n t a l i s  
an d  0* t r i f o l i a *
15* J o h n  J*  S c h u l t z ,  0£* c l t * > p* 195
r  •'
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The w a t e r » e o X u b l e  p o r t i o n  wae t e s t e d  w i t h  l i t m u s  an d
f o u n d  t o  t u r n  r e d  l i t m u s  b lu e #  i n d i c a t i n g  t h e  p r a a e n o e  o f
f r e e  a l k a l i .  T h i s  r e s u l t  d i f f e r e d  f ro m  t h a t  o f  G r o s s  who
16
o b t a i n e d  no f r e e  a l k a l i  •
A l l  o f  t h e  r e s i d u e s  w e re  r ^ d i a s o l T e d  i n t o  t h e i r  o r i g i n *
a l  B o l T e n t S f  e a c h  one  b e i n g  s o l u b l e  o u t  r a t h e r  s low * The 
r e s i n  o b t a i n e d  i n  t h e  a l c o h o l  p o r t i o n  was s l l ^ ^ h t l y  s o l u b l e  l a  
c o l d  a l o o h o l  b u t  when t h e  a l c o h o l  w as  h e a d e d  i t  becam e q u i t e  
s o l u b l e #  Bckth t h e  w a t e r  a n d  a l c o h o l  s o l u t i o n s  w e r e  c o l o r e d *  
The a l c o h o l  g a v e  a d a r k  a m b e r  c o l o r e d  m i x t u r e  an d  che w a t e r  
a  d a r k #  a l m o s t  muddy# s o l u t i o n *  9 o t h  t h e  e t h e r  a n d  p e t r o *  
leu m  e t h e r  g a v e  c o l o r l e s s  s o l u t i o n s *
P o r t i o n s  o f  e a c h  o f  t h e  s o l u t i o n s  w e re  p l a c e d  i n t o  a d d  
s o l u t i o n  by  t h e  u s u a l  p r o c e s s #  e x c e p t  f o r  a l c o h o l  a n d  i n  t h i s  
c a s e  t h e  a c i d  w a t e r  w as  a d d e d  t o  t h e  a l c o h o l  a n d  t h e  m i x t u r e  
p l a c e d  I n  a  s t e a m  b a t h  a n d  t h e  a l c o h o l  d r i v e n  o f f  q u i  Ls 
s l o w l y  w i t h  t h e  r e s u l t  t h a t  t n e  n o n - v o l a t i l e  s u b s t a n c e s  
r e m a i n e d  I n  t h e  a c i d  w a t e r  s o l u t i o n *  l l a c h  o f  L hese  s o l u t i o n s  
w as  t e s t e d  w i t h  M a y e r ' s #  V a g n e r ' s #  a n d  S c h e l b l e r ' s  r e a g e n t s  
t o  d e t e r m i n e  t h e  p r e s e n c e  o f  a l k a l o l d a l  m a t e r i a l *  The 
f o l l o w i n g  r e s u l t s  w e r e  o b t a i n e d ;
P e t r o l e u m  E t h e r  E t h e r  A l c o h o l  W a t e r  
Mayer* s  4- "  4-
W a g n e r ' s  + — 4- _
S c h e l b l e r ' s  + ^  ^
16* E d w a rd  Z* G ro s e #  Op* o i t * , p .  1 9 3 -1 9 7 *
4- I n d l o a t e a  p r e o i p i t a t e  formed* i n d i o a t i n g  p r e e e n o e  o f  
a l k a l o i d *
— i n d l o a t e a  no p r e o i p i t a t e  formed* i n d i o a t i n g  a b a e n o e  
o f  a l k a l o i d *
The above  t i i b l e  shows t h a t  t h e  c o p t i n e  wae a l l  d i s e o l T e d  
by p e t r o l e u m  e t h e r  a n d  none wae i n  t h e  e t h e r  s o l u t i o n *  The 
p o s i t i v e  t e a t s  o b t a i n e d  on a l c o h o l  w ere  f o r  b e r b e r i n e  a n d  t h i s  
was à l l  rem oved  by t h e  a l o o h o l  w i t h  t h e  r e s u l t  t h a t  no a l k a ­
l o i d s  w ere  p r e s e n t  w hioh  w ere  s o l u b l e  i n  w a t e r *
H av in g  d e t e r m i n e d  th e  s o l u b l e  p o r t i o n s  o f  t h e  r h i e o m e e  
i n  t h e  v a r i o u s  s o l v e n t s  an d  p a r t i a l l y  i d e n t i f y i n g  p o r t i o n s  
o f  th e  e x t r a c t e d  m a t e r i a l  t o  be a l k a l o i d a l  i n  m a tu r e *  t h e  
n e x t  s t e p  weis t o  d e t e r m i n e  t h e  p e r o e n t a g e  o f  e t h e r - s o l u b l e  
a l k a l o i d  t h o u g h t  t o  be c o p t i n e  *
F i r s t *  f o u r  samp It; a o f  t h e  r h i s o m e s  f ro m  t h e  J u n e  s p e c ­
imen w ere  w e ig h e d  o u t  a n d  a s s a y e d *  2 a c h  o f  t h e s e  s a m p l e s  
was p l a c e d  i n  a  250 cc*  S r l e n m y e r  f l a s k  a n d  100 oc* o f  e t n e r *  
a c c u r a t e l y  m easu red *  w ere  a d d e d  to  eaoh*  The f l a s k s  w e re  
s t o p p e r e d  t i g h t l y  and  sh a k en  v i g o r o u s l y  f o r  f i v e  m i n u t e s *
Then 5 cc*  o f  10 p e r o e n t  amronium h y d r o x i d e  w ere  a d d e d  to  
eaoh* A g a in  t h e  f l a s k s  w ere  s t o p p e r e d *  shaken*  a n d  a l l o w e d  
t o  s t a n d  f o r  t w e n t y - f o u r  h o u r s *  The e t h e r  s o l u t i o n  w as  am ber  
i n  c o l o r *  At t h e  en d  o f  t h i s  t im e  50 oo* o f  e t h e r *  
m e a s u r e d  a o o u r a t e l y *  w ere  d e c a n t e d *  r u n  t h r u  a  f i l t e r  o f  c o t t o n *  
and  p l a c e d  i n  a  s e p a r a t o r y  f u n n e l *  To t h e  e t h e r  i n  t h e  
f u n n e l  was t h e n  ad d e d  20 cc*  o f  2 p e r c e n t  s u l f u r i c  a o i d
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s o l u t i o n *  The m i x t u r e  wae eh; k e n  f o r  s e v e r a l  m i n u t e s  an d  
t h e n  t h e  two l i q u i d s  a l l o w e d  t o  s e p a r a t e  o u t .  The a o i d  
w as  t h e n  d ra w n  o f f  i n t o  a  s e c o n d  s e p a r a t o r y  f u n n e l  an d  a  
s e c o n d  p o r t i o n  o f  15 c c .  o f  a o i d  a d a e d  t o  th e  e t h e r e a l  
s o l u t i o n  a n d  s h a k e n .  A g a in  t h e  a c i d  w as  draw n o f f  a n d  
p l a c e d  w i t h  t h e  f i r s t  a o i d  w a s h i n g # .  T h i s  p r o c e d u r e ,  
a d d i t i o n  o f  a o i d  a n d  d r a w i n g  i t  o f f ,  wa# c o n t i n u e d  u n t i l  
f i v e  w a s h i n g #  h a d  b e e n  m a d e ,  u s i n g  10 c c ,  p o r t i o n #  o f  a c i d  
f o r  t h e  l a s t  t h r e e  w a s h i n g # •
The a o i d  s o l u t i o n  i n  t h e  s e p a r a t o r y  f u n n e l  wa# c o o l e d  
by r u n n i n g  w a t e r  o v e r  t h e  f u n n e l  a n d  t h e n  t h e  s o l u t i o n  wa# 
made a l k a l i n e  by t h e  a d d i t i o n  o f  s u f f i c i e n t  10 p e r c e n t  
ammonium h y d r o x i d e  s o  t h a t  r e d  l i t m u s  t u r n e d  b l u e .  I n  m o s t  
a l k a l o i d a l  e x t r a c t i o n #  i n  w h io h  t h i s  m e th o d  i s  u s e d  a  p r e ­
o i p i t a t e  o r  c l o u d i n e s s  w i l l  f o rm  when t h e  s o l u t i o n  i s  made 
a l k a l i n e ,  b u t  t h i s  d i d  n o t  o c c u r  i n  t h e  e x t r a c t i o n s  o f  
C o n t i # » p r o b a b l y  due  t o  t h e  s m a l l  q u a n t i t y  o f  a l k a l o i d  t h a t  
w as  p r e s e n t #
To t h e  a l k a l i n e  s o l u t i o n  was t h e n  a d d e d  20 o c .  o f  e t h e r  
a n d  t h e  m i x t u r e  s h a k e n  a n d  a l l o w e d  t o  s t a n d .  The e t h e r  w as  
s e p a r a t e d  f ro m  t h e  a q u e o u s  s o l u t i o n  a n d  a  s e c o n d  p o r t i o n  o f  
15  CO. o f  e t h e r  w a s  a d d e d  t o  t h e  a q u e o u s  s o l u t i o n .  A g a in  
t h e  two l i q u i d #  w e r e  s e p a r a t e d  a n d  t h e  s e c o n d  e t h e r  p o r t i o n  
m ix e d  w i t h  t h e  f i r s t .  T h i s  w a s  c o n t i n u e d  u n t i l  f i v e  w ash ­
i n g s  w i t h  e t h e r  h a d  o c c u r r e d ,  u s i n g  10 c c .  o f  e t / i e r  i n  t h e  
l a s t  t h r e e  w a s h i n g s #  A p o r t i o n  o f  t h e  l a s t  e t h e r  s o l u t i o n
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was t e s te d  fo r  a lk a lo id  by evaporating  the e th er  n ea r ly  to  
dryness# adding 2 p ercen t s u lfu r io  aoid# and then adding a  
drop o f Mayer*s reagent# Mo p r e o ip ita te  formed whioh in ­
d ic a te d  th a t the a lk a lo id  had been removed in  the p rev io u s  
washings#
The e th e r e a l so lu t io n  was then f i l t e r e d  thru a hard 
f i l t e r  paper in to  a  tared  g la s s  evap oratin g  d ish  and s e t  
a s id e  and allow ed  to  evaporate spontaneously# The f i l ­
te r in g  was done to sep arate  any water p resen t and a ls o  to  
remove the so urn whioh had formed due to  p a r t ia l  e m u la lf i-  
oation#
The e th e r e a l so lu t io n  in  the tared  d ish  was s l i g h t l y  
amber in  c o lo r  due to  the o o lo r  o f  the f i r s t  two e th er  wash­
ings# Inasmuch a s  oop tin e i s  supposed to be a  c lea r#  
c o lo r le s s  a lk a lo id  i t  was thought th a t the o o lo r  was due to  
the p resen ce o f a sm all q u an tity  o f  berberine whioh may 
have d is so lv e d  very s l i g h t ly  in  the ether# In order to  
remove t h is  oo lor  and a ls o  any aimonium s u lfa t e  th a t may 
have d is so lv e d  in  the ether# the e th er  s o lu t io n s  were washed 
three tim es w ith  separate p o r tio n s  o f d i s t i l l e d  water#
The so lu tio n #  when f i l t e r e d #  was c le a r  and o o lo r le s s #
A word o f  exp lan ation  regard ing the prooedure i s  prob­
ab ly  needed a t  t h is  time#
F ir s t#  Ether i s  used a s  the so lv e n t  because b erb erin e  
forms so lu b le  oompounds w ith  im m iscib le  s o lv e n ts  such a s  
aoetone# a loohol#  and chloroform# le a v in g  e th e r  and petroleum
-15.
&# t h e  o n l y  p r a o t i c & l  s o l T o n t »  t o  bo u e o d  a n d  t h e a o  wero  
f o u n d  t o  bo p r a o t l o a l l y  t h e  o aa o  i n  a o l T o n t  a b i l i t y  on C o p t i o . 
T hus  t h i s  p r o o e d u r o  e l l m i n a t o o  t h o  p r e a e n o o  o f  b e r b e r i n o  
i n  t h o  o a l o u l a t i o n o *
Sooond# I t  i s  n e o e a a c i r y  t o  inako t h o  f i r s t  e t h e r  a o l u *  
t i o n  a l k a l i n e  w i t h  ammonium h y d r o x i d e  b e o a u s e  a l k a l o i d s  a r e  
known t o  be  i n s o l u b l e  i n  i m m i a o i b l o  l i q u i d s  when i n  t h e  fo rm  
o f  s a l t s #  They  a r e  s o l u b l e  i n  eu o h  l i q u i d s  when i n  t h e  
u n o o m b in e d  fo rm #  C o p t i n e  i s  t h o u g h t  t o  be  a  t y p i o a l  a l k a ­
l o i d  s o  i t  w as  n e o e s s a r y  t o  a p p l y  t h e  a b o v e  a n d  fo rm  f r e e  
o o p t i n e  by a d d i n g  t h e  a l k a l i #
T h i r d ,  O n ly  50 co# o f  e t h e r  a r e  rem o v e d  a s  i t  i s  
q u i t e  d i f f i o u l t  t o  rem o v e  a l l  o f  t h e  s o l v e n t  a n d  by t a k i n g  
a n  a l i q u o t  p a r t  t i m e  o a n  be  s a v e d  an d  m o re  a u o u r a t e  r e s u l t s  
o b t a i n e d #
F o u r t h #  The a o i d  w a s h i n g  a o t s  a s  a  p u r i f i o a t i o n  s t e p  
r e m o v i n g  t h e  w a t e r - i n s o l u b l e  p r o d u o t s ,  a n d  o b t a i n i n g  a n  
a l k a l o i d a l  s a l t #  I t  i s  n e o e s s a r y  t o  make t h i s  s o l u t i o n  a l k a ­
l i n e  f o r  t h e  r e a s o n  g i v e n  I n  t h e  s e c o n d  s t a t e m e n t  a b o v e #
F i f t h #  The f i n a l  e t h e r  s o l u t i o n  c o n t a i n s  o n l y  p u r e  
a l k a l o i d  a n d  w hen  e v a p o r a t e d  t h e  s o l i d  r e s i d u e  c a n  be c o n ­
s i d e r e d  a s  t h e  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  o f  C o p t i s  a n d  i s  t h o u g h t  
t o  be c o p t i n e #
The p r o c e d u r e  a l r e a d y  d e s c r i b e d  w as  u s e d  t h r u o u t  i n  t h e  
q u a n t i t a t i v e  d e t e r m i n a t i o n s  o f  c o p t i n e  a n d  t h e  r e s u l t s  w e r e  
o b t a i n e d  by t h e  a b o v e  m e th o d #
•  X6-*
The a m o u n t  o f  e t h e r « - s o l u b l e  a l k a l o i d  o r  a l k a l o i d s  i n  t h e  
r o o t s  a n d  r h i # o m e s  w a s  d e t e r m i n e d  w i t h  t h e  f o l l o w i n g  r é s u l t a t  
f l #  " / e i g h t  o f  s a m p l e  9.:6lOO gm.
h e i g h t  o f  e t h e r « > s o l u b l e  a l k a l o i d  . 0 0 4 4  gm .
P e r o e n t  o f  e t h e r ^ s o l u b l e  a l k a l o i d  . 0 9 4  
z/2. W e i g h t  o f  s a m p l e  9 .«^246 gm.
W e i g h t  o f  e t h e r * s o l u b l e  a l k a l o i d  . 0 0 4 7  gm .
P e r c e n t  o f  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  . 1 2  
# 5 .  W e i g h t  o f  s a m p l e  9 . 4 1 5 4  gm .
W e i g h t  o f  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  . 0 0 4 9  gm .
P e r c e n t  o f  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  . 1 0 4  
# 4 . W e ig h t  o f  s a m p l e  8 . 6 1 1 1  gm.
W e i g h t  o f  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  . 0 0 4 5  gm .
P e r c e n t  o f  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  . 1 0 4 4  
The w e i g h t  o f  t h e  e t h e r - s o l u o l e  p o r t i o n  i s  o n l y  o n e -  
h a l f  o f  t h e  t o t a l  a m o u n t  p r e s e n t  d u e  t o  t h e  a l i q u o t  p a r t  
t a k e n  i n  e a o h  c a s e .  The e t h e r - a f t l u b l e  a l k a l o i d  o b t a i n e d  
i n  e a o h  c a s e  w a s  c o l o r l e s s #  b u t  n o t  o r y s t a l X i n e  a l t h o u g h  i t  
d i d  f o r m  i n  t r e e - l i k e  s h a p e s .
A t  t h i s  t i m e  a  f r e s h  s u p p l y  o f  C o p t i s  w a s  o b t a i n e d  w h i c h  
h a d  b e e n  g a t h e r e d  i n  O c t o b e r  o f  1 9 5 2 .  P a r t  o f  t h e  r o o t s  
a n d  r h i s o m e s  w e r e  s e p a r a t e d #  p a r t  o f  t h e  l e a v e s  s e p a r a t e d #  
a n d  a  p a r t  o f  t h e  w h o le  p l a n t  k e p t  i n t a c t .  T h e s e  t ! : i ree  
p o r t i o n s  w e r e  t h e n  g r o u n d  s e p a r a t e l y  « s s a y s  f o r  t h e  p e r ­
c e n t a g e  o f  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  r u n  on  e a o h  o f  t h e  t h r e e .  
F i r s t  t h e  r o o t s  a n d  r h i z o m e s  w e r e  a s s a y e d #  u s i n g  f o u r
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e a m p le #  a n d  o b t a i n i n g  t h e  f o l l o w i n g  r e a u l t e i  
A #  h e i g h t  o f  s a m p le
V e i ^ t  o f  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  
P e r o e n t  o f  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  
# 2 .  A'ei&ht o f  s a m p le
W e ig h t  o f  e t h e r - s o l u o l e  a l k a l o i d  
P e r o e n t  o f  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  
^3#  W e ig h t  o f  s a m p le
W e i g h t  o f  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  
P e r o e n t  o f  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  
#4# W e i g h t  o f  s a m p le
W e i g h t  o f  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  
P e r o e n t  o f  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  
T h e s e  r e s u l t s  w o u ld  t e n d  t o  x n d i o a t e  t h a t  t h e  p l a n t  h a s  
a  h i g h e r  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  c o n t e n t  i n  O c t o b e r  t h a n  i t  
h a s  i n  J u n e .  A t a b u l a t i o n  o f  t h e  r e s u l t s  show s t h i s  d i f f e r -
5*0400  gm. 
•0 0 4 6  gm. 
. 1 3 2 4  
5 . 0 2 0 4  gm. 
•0 0 4 0  gm.
• 1 5 9 2
7 • 6 9 5 5  gm. 
. 0 0 7 9  gm.
• 20 5 4  
7 . 9 2 9 3  gm.
.0 0 6 9  gm. 
. 1 7 4 0
t o b e  q u i t e  m a r k e d .
J u n e  s a m p le O c t o b e r  s a m p le
1 . 0 . 0 9 4  p e r o e n t 1 . 0 . 1 8 2 4  p e r c e n t
2 . 0 . 1 2 0  p e r o e n t 2 . 0 .  15 9 2  p e r c e n t
3 . 0 . 1 0 4  p e r o e n t 3 . 0 . 2 0 5 4  p e r o e n t
4 . 0 . 1 0 4 4  p e r c e n t 4 . 0 . 1 7 4 0  p e r c e n t
A v e r a g e  -  0 . 1 0 6  p e r c e n t A v e r a g e  -  0 . 1 8 0 2
The a b o v e  a v e r a g e s  show t h a t  t h e r e  i s  n e a r l y  t w i c e  a s  
much e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  p r e s e n t  i n  t h e  r h i z o m e a  i n  O c to ­
b e r  a s  i n  J u n e .  As y e t  t h e r e  i s  no s a t i s f a c t o r y  e x p l a n a t i o n  
f o r  t h i s  u n l e s s  t h e  p l a n t  b u i l d s  up t h e  a l k a l o i d  d u r i n g  i t s
5 . 1 5 4 0  gm. 
. 0 0 4 1  gm . 
. 1 5 8  
5 . 1 3 9 1  gm# 
. 0 0 2 3  gm# 
. 1 0 3
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e a r l y  eummer g r o w t h  a n d  s t o r e s  i t  f o r  l a t e r  u s e .
N e x t  t h e  l e a v e s  w e r e  a s s a y e d  u s i n g  t h e  sam e m e t h o d  a s  
e m p l o y e d  i n  d e t e r m i n i n g  t h e  a l k a l o i d a l  o o a t e a t  o f  t h e  r h i *  
some s .  Two s a m p l e s  w e r e  r u n  a n d  t h e  f o l l o w i n g  r e s u l t s  w e r e
o b t a i n e d :
/ I .  h e i g h t  o f  s a m p l e
' h e i g h t  o f  e t h o r * B o l u o l e  a l k a l o i d  
P e r o e n t  o f  e t h e r * s o l u b l e  a l k a l o i d  
# 2 .  W e i g h t  o f  s a m p l e
W e i g h t  o f  e t h e r * s o l u b l e  a l k a l o i d  
P e r o e n t  o f  e t h e r * s o l u b l e  e l h n l o i d  
T h e s e  r e s u l t s  show t h a t  t h e  a l k a l o i d a l  c o n t e n t  o f  t h e  
l e a v e s  i s  a p p r o x i m a t e l y  t h e  same a s  t h e  r o o t s  a n d  r h i z o m e s #  
F u r t h e r  s a m p l e s  w o u l d  h a v e  b e e n  a s s a y e d  b u t  a t  t h i s  t i m e  n e  
m o re  l e a v e s  w e r e  a v a i l a b l e .
A f t e r  a s s a y i n g  t h e  l e a v e s  a n d  r o o t s  t h e  r e m a i n i n g  p o r t i o n  
l e f t  t o  be a s s a y e d  w a s  t n e  w h o l e  p l a n t .  F o u r  d i f f e r e n t  
s a m p l e s  w e r e  a s s a y e d #  u s i n g  t h e  g e n e r a l  p r o c é d u r e  d e s c r i b e d  
b e f o r e  a n d  t h e  f o l l o w i n g  r e s u l t s  w e r e  o b t a i n e d :
# 1 .  W e i g h t  o f  s a m p l e  9 . 0 9 6 0  gm.
W e i g h t  o f  e t h e r * s o l u b l e  a l k a l o i d  . 0 0 4 9  gm# 
P e r o e n t  o f  e t h e r * a o l u b l e  a l k a l o i d  
ÿ 2 .  W e i g h t  o f  s a m p l e
W e i g h t  o f  e t h e r * s o l u b l e  a l k a l o i d  
P e r o e n t  o f  e t h e r * s o l u b l e  a l k a l o i d
.1100 
3 . 5 5 6 3  gm . 
. 0 0 6 5  gm# 
. 1 5 1 4
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# 3 .  W e i g h t  o f  8am p le  7 * 7 5 7 3
o f  e t h e r - e o l a b l a  a l k a l o i d  .0 0 4 0  tjn*
P e r o e n t  o f  e t h e r . e o l u b l e  a l k a l o i d  *1020 
i^4* \ a ^ e l ^ t  o f  8a m p le  3 * 3 1 5 6  gm*
\ y e i g b t  o f  e t h e r - B o l u b l e  a l k a l o i d  .0 0 4 9  gm.
P e r c e n t  o f  e t h e r - e o l u b l e  a l k a l o i d  *1160 
T h e s e  r e s u l t s  c h e c k  % e l l  w i t h  e a o h  o t h e r  b u t  a r e  some- 
w h a t  l o w e r  t h a n  t h o s e  o b t a i n e d  on t h e  a s s a y s  o f  t h e  r o o t s  an d  
r h i z o m e s .  The a v e r a g e  o f  t h e s e  f o u r  s a m p l e s  I s  *117 p e r o e n t  
o f  e t h e r . s o l u b l e  m a t e r i a l #  I n  o o m p a r l s c a  w i t h  *180 p e r o e n t  
w h io h  w as  f o u n d  I n  t h e  r h i z o m e s #  T h i s  show s t n a t  t n e  r h l -  
zom es  h a v e  t h e  l a r g e s t  a l k a l o i d a l  o o n t e n t  a n d  I f  t h i s  I s  
p r o v e n  t o  be  o o p t i n e  t h e  a u t h o r  s u g g e s t s  t h a t  o n l y  t h e  r h l -
so m e s  s h o u l d  toe o f f i c i a l  a n d  n o t  t h e  w h o le  p l a n t #
U ven  t h o u g h  t h e  w h o le  p l a n t  o f  C o p t l s  o c c i d e n t a l l s  c o n -  
t a i n s  l e s s  e t h e r . s o l u t o l e  a l k a l o i d  t h a n  t h e  r h i z o m e s  a l o n e #  
t h e  a m o u n t  p r e s e n t  I s  c o n s i d e r a b l y  m ore  t h a n  t h e  c o p t i n e  
c o n t e n t  o f  C o n t i s  t r l f o l l a  w h i c h  w as  f o u n d  by S c h u l t s  t o  be  
. 0 1 2  p e r c e n t  .  T h i s  I n d i c a t e s  t h a t  C,. o c e l d e e t ^ l i s  I s  
h i g h e r  I n  a l k a l o i d a l  c o n t e n t  o f  c o p t i n e  t h a n  0^. t r l f o l l a  
a n d  w o u l d  t e n d  t o  p r o v e  t h a t  C,* oc j i d e n t a l l s  I s  a s  u s e f u l  
m e d i c i n a l l y #  i f  n o t  m o re  so# t h a n  0 .  t r i f o l i a » . T h i o  w i l l
b e  t r u e  e s p e c i a l l y  I f  a t  so m e t im e  I n  t h e  f u t u r e  I t  o a n  be
shown t h a t  c o p t i n e  I s  one  o f  t h e  m a in  a c t i v e  c o n s t i t u e n t s  
o f  t h e  v a r i o u s  s p e c i e s  o f  C o p t i s .  As y e t  no  d e f i n i t e  u s e  
h a s  b e e n  d e t e r m i n e d  f o r  o o p t i n e  b u t  p e r h a p s  t h e  t h e r a p e u t i c  
v a l u e s  o f  O o p t l s  a r e  d e p e n d e n t  on t h e  o o p t i n e  p r e s e n t *  I f
- 2 0 m
e u o h  l e  t h e  o a e e  t h e  a u t h o r  b e l l e v e e  t h a t  O o p t i e  o o a l d e n t a i l s  
s h o u l d  r e p l a c e  2 *  t r l f o l l a  l a  t h e  N a t i o n a l  fo rm ula ,  r y »
I I  q u a l i t a t i v e  
I t  w a s  d ee m ed  n e o e s e a r y  a t  t h i s  t i m e  t o  p r o v e  a o a o l u -  
s l v e l y  t h a t  t h e  e t h e r  e x t r a c t i v e  m a t e r i a l  d i a c u e e e d  a b o v e  
w ae  d e f i n i t e l y  a l k a l o i d a l  I n  n a t u r e #  H enoe#  d i l u t e  a c i d  
s o l u t i o n s  o f  t h e  a u b s t a n o e  I n  q u e s t i o n  w e r e  t e s t e d  w i t h  
M a y o r ’ s»  W a g n e r* S f  S c h e l b l e r ’ s» a n d  W o r m le y ’ s  r e a g e n t s  a n d  
p o s i t i v e  r e s u l t s  w e r e  o b t a i n e d  I n  e a o h  o a s s  w h i c h  s h o w e d  t h e  
p r e s e n c e  o f  a l k a l o i d a l  m a t e r i a l #
To f u r t h e r  p r o v e  t h e  p r e s e n c e  o f  a l k a l o i d  t h e  d r i e d  
a l k a l o i d a l  m a t e r i a l »  o b t a i n e d  f r o m  e t h e r  r e s i d u e  o f  q u a n t i ­
t a t i v e  d e t e r m i n a t i o n s #  w a s  t e s t e d  q u a l i t a t i v e l y  f o r  t h e  
p r e s e n c e  o f  n i t r o g e n #  A s m a l l  p o r t i o n  o f  t h e  s u b s t a n c e  
w a s  f u s e d  w i t h  m e t a l l l o  s o d i u m  a n d  t h e  r e s u l t a n t  o y a n l d o  
t h u s  f o r m e d  p l u s  a n  a c i d  g a v e  a  b l u e  p r e c i p i t a t e #  T h i s  
p o s i t i v e  t e s t  f o r  n i t r o g e n »  c o u p l e d  w i t h  t h e  ^ o o d  r e s u l t s  
o b t a i n e d  w i t h  t h e  a l k a l o i d a l  p r e o l p l t a n t s  g a v e  p r o o f  o f  t h e  
p r e s e n c e  o f  a n  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  o r  a l k a l o i d s  I n  C o p t l s  
o o c l d e n t a l i s #
The o u t s t a n d i n g  d i f f i c u l t y  I n  t h e  s t u d y  o f  t h e  e t h e r -  
s o l u b l e  m a t e r i a l  known a s  " c o p t i n e *  w a s  t h e  a b s e n c e  o f  q u a l ­
i t a t i v e  t e s t s  w h i c h  c o u l d  b e  u s e d  I n  I d e n t i f y i n g  t h e  a l k a l o i d #  
T h e r e f o r e #  I t  w a s  d e c i d e d  t o  s u b j e c t  t h e  s u b s t a n c e  I n  q u e s t i o n  
t o  t h e  common a l k a l o i d a l  p r é c i p i t a n t s  a n d  r e a g e n t s  I n  o r d e r  
t h a t  o o p t i n e  c o u l d  be  i d e n t i f i e d  I n  t h e  f u t u r e #
The m aro  o f  a l l  t h e  Q o p t i e  r h i z o m e  s a m p l e e  on h a n d  w h ic h  
h a d  b e e n  k e p t  s t o p p e r e d  c o n t i n u a l l y  w as  t r e a t e d  w i t h  s e v e r a l  
h u n d r e d  oo* o f  e t h e r ,  s h a k e n ,  a n d  a l l o w e d  t o  s t a n d  f o r  tw e n ty *  
f o u r  h o u r s *  A t  t h e  e n d  o f  t h i s  t i m e  t h e  e t h e r e a l  s o l u t i o n  
h a d  a  m a r k e d  f l u o r e s o e n o e  o f  a  p u r p l i s h  t i n t »  T h i s  f l u o r *  
e s o e n o e  h a d  n o t  b e e n  n o t i c e d  i n  a n y  o f  t h e  t w e n t y * f o u r  h o u r  
s a m p l e s  r u n  b e f o r e  a n d  was t h o u g h t  to h a v e  d e v e l o p e d  on s t a n d *  
i n g  w i t h  e t h e r  o v e r  c o n s i d e r a b l e  p e r i o d  o f  t im e #  The a p p e a r *  
a n c e  o f  t h i s  f l u o r e s o e n o e  w i l l  be d i s c u s s e d  m ore  f u l l y  l a t e r  
on*
The e t h e r  s o l u t i o n  w as  rem o v e d  frooa t h e  d r u g  a n d  t h i s  
s o l u t i o n  o f  a b o u t  70 on* w as  s p l i t  i n t o  two p o r t i o n s ,  one o f  
w h i c h  w as  t o  be u s e d  f o r  t h e  c o l o r  t e s t s  t o  be made l a t e r ,  
a n d  t h e  o t h e r  s a m p le  w as  e x t r a c t e d  w i t h  a c i d  w a t e r  i n  che 
u s u a l  m a n n e r*  The f r e e  a l k a l o i d a l  m a t e r i a l  w as  f o u n d  to  
be  d i s s o l v e  w i t h  d i f f i c u l t y  i n  t h e  d i l u t e  s u l f u r i c  a c i d  
s o l u t i o n  a s  shown by  th e  f a c t  t h a t  t w e l v e  a c i d  w a s h i n g s  w e r e  
r e q u i r e d  b e f o r e  t h e  a c i d  s o l u t i o n  f a i l e d  t o  g i v e  a  t e s t  w i t h  
M ayer*  s  r e a g e n t *  T h e s e  c o m b in e d  w a s h i n g s  w e re  e x t r a c t e d  
w i t h  e t h e r  w h i c h  w as  o b s e r v e d  t o  p o s s e s s  a g a i n  t h e  c h a r a c *  
t e r i s  t i c  p u r p l i s h  f l u o r e s e e n o e *  T h e r e  was a  v e r y  s l i g h t  
y e l l o w  o d o r  i n  t h e  f i r s t  two w a s h i n g s  b u t  t h e  f l u o r e s c e n c e  
c o u l d  be  s e e n  c l e a r l y *
As i t  w as  n e c e s s a r y  t h a t  t h e  a l k a l o i d a l  s u b s t a n c e  b e  i n  
a n  a q u e o u s  s o l u t i o n  b e f o r e  t h e  v a r i o u s  a l k a l o i d a l  r e a g e n t s  
c o u l d  r e a c t ,  a  p o r t i o n  o f  t h e  e t h e r  s o l u t i o n  w as  w a s h e d  w i t h
•  22*
2 p e r c e n t  e u l f u r i o  a o i d  s o l u t i o n *  T e s t s  w e r e  made on t h i s  
s o l u t i o n  w i t h  t h e  v a r i o u s  a l k a l o i d a l  r e a g e n t s  a n d  t h e  f o l l o w ­
i n g  r e s u l t s  o b t a i n e d !
1 .  M a y e r* s  r e a g e n t *  T h i s  g a v e  a  d e f i n i t e  h e a v y  % h l t e  
p r e o i p i t a t e  w h io h  fo rm e d  i m m e d i a t e l y *  T h i s  w a s  
a l l o w e d  t o  s t a n d  f o r  f i v e  d a y s  a t  t h e  e n d  o f  w h ih h  
t i m e  a n  i n c r e a s e  i n  t h e  p r e o i p i t a t e  w a s  o b s e r v e d *  
2* W ag n er* s  r e a g e n t *  T h i s  g a v e  a  s l i g h t  p r e c i p i t a t e
w h io h  was y e l l o w i s h  i n  c o l o r *  T h i s  w a s  a l l o w e d  
t o  s t a n d  a n d  a t  t h e  end  o f  f i v e  d a y s  t h e r e  was  
c o n s i d e r a b l e  i n c r e a s e  i n  t h e  p r e o i p i t a t e *
3* P i c r i c  a c i d *  T h i s  g a v e  a  h e a v y  w h i t e  p r e o i p i t a t e  -
a f t e r  a b o u t  30 s e c o n d s *  T h e r e  w as  no  n o t i c e a b l e
i n c r e a s e  when a l l o w e d  t o  s t a n d  f o r  l i v e  d ay s *
4* Marmee* s  r e a g e n t *  T h i s  w as  r a t h e r  i n d e f i n i t e
a l t h o u g h  i t  d i d  g i v e  a  s l i g h t  w h i t e  p r e o i p i t a t e *  
A f t e r  s t a n d i n g  f i v e  d a y s  t h i s  p r e o i p i t a t e  h a d  
i n c r e a s e d  b u t  s t i l l  was n o t  n e a r l y  a s  c o p i o u s  
a s  t h e  p r e v i o u s  t h r e e *
5* S o h e i b l e r *  s  r e a g e n t *  T h i s  g a v e  a  d e f i n i t e  w h i t e
p r e c i p i t a t e  when ad d e d *  Upon s t a n d i n g  f o r  f i v e  
d a y s  t h e  w h o le  s o l u t i o n  became w h i t e  a n d  t h e  
p r e c i p i t a t e  v e r y  r-/ h e a v y *  A c h e c k  on t h i s  
made by e x p o s i n g  3 c h e i b l e r * s  s o l u t i o n  t o  t h e  
a i r  g a v e  t h e  same r e s u l t s  s h o w in g  t h a t  i n  t h i s  
c a s e  i t  was  t h e  r e a g e n t  t h a t  i n c r e a s e d  t h e  p r e *
o l p i t a t e #  a n d  n o t  t h e  a l k a l o i d  p r e s e n t *
Ô* S o n n e n e o h e l n * a  r e a g e n t *  A d e f i n i t e  y e l l o w i s h
w h i t e  p r e o i p i t a t e  was f o rm e d  w h io h  i n c r e a s e d  a  
l i t t l e  on s t a n d i n g  f o r  f i v e  day#*
7* Wormley* a r e a g e n t *  A v e r y  h e a v y  b r o w n i s h  p r e c i p ­
i t a t e  waa f o rm e d  i m m e d i a t e l y  upon  t h e  a d d i t i o n  
o f  t h i s  s o l u t i o n *  On s t a n d i n g  t h i s  p r e c i p i t a t e  
d e c r e a s e d  a  l i t t l e  a n d  t h e  c o l o r  becam e l i g h t e r *  
T h i s  wr,9 p r o b a b l y  due  t o  t h e  v o l a t i l i z a t i o n  o f  
t h e  f r e e  b r o m in e  p r e s e n t *
8*  V a l e a r *  e r e a g e n t *  T h i s  g a v e  a  v e r y  d e f i n i t e  l i g h t
y e l l o w  p r e c i p i t a t e #  r e a l l y  m ore  d e f i n i t e  t h a n  
a n y  o f  t h e  r e a g e n t #  s o  f a r *  The p r e c i p i t a t e  
w a s  m ore  f l o c u l e n t  t h a n  t h e  o t h e r # *  V e ry  l i t t l e  
c h a n g e  o c c u r r e d  when a l l o w e d  to  s t a n d *
9* G o ld  c h l o r i d e *  T h i s  g a v e  a  p r e o i p i t a t e  b u t  n o t  
i m m e d i a t e l y *  I t  was n e c e s s a r y  t o  a p p l y  some 
h e a t  a n d  t h e n  o n l y  a  s l i g h t  p r é c i p i t a i #  w as  fo rm ed*  
T h e r e  w as  no c h a n g e  i n  t h e  p r e o i p i t a t e  a f t e r  
s t a n d i n g  f o r  f i v e  day#*
10* T a n n i c  a c i d  s o l u t i o n *  T h i s  ,ave  no r e a c t i o n  
w h a t s o e v e r #  e v e n  when h e a t  Aas a p p l i e d #  a n d  
when t h e  m i x t u r e  w a s  a l l o v / e d  t o  s t a n d  no p r e ­
o i p i t a t e  w as  fo rm e d *
The a b o v e  t r i a l s  y i e l d e d  b e t t e r  t h a n  a v e r a g e  r e s u l t s  
w i t h  t h e  r e a g e n t #  u s e d *  I t  m u s t  be r e m e m b e re d  t h a t  t h e
q u a n t i t y  o f  a l k a l o i d a l  m a t e r i a l  w a s  r a t h e r  s m a l l  s o  t h a t  
w hen  i t  i s  s a i d  t h a t  t h e  p r e o i p i t a t e  w a s  d e f i n i t e  o r  q u i t e  
h e a v y  t h i s  d o e s  n o t  m ean  t h a t  a  r e a l  l a r g e  q u a n t i t y  w a s  
f o rm e d »  b u t  m e a n s  t h a t  a  p r e o i p i t a t e  w a s  f o r m e d  w h i o h  w as  
q u i t e  h e a v y  c o n s i d e r i n g  t h e  a m o u n t  o f  a l k a l o i d a l  m a t e r i a l  
p r e s e n t #  The r e s u l t s  o b t a i n e d  c a n  be u s e d  i n  i d e n t i f y *  
i n g  c o p t i n e #
The t e s t s  w e r e  r u n  o n c e  m o re  a n d  c o n f i r m e d #  The  r e *  
m a i n i n g  a c i d  s o l u t i o n  o f  t h e  a l k a l o i d  w a s  a l l o w e d  t o  s t a n d  
f o r  s e v e r a l  h o u r s  a n d  t h e  t e s t s  a p p l i e d  a g a i n #  No p o s i ­
t i v e  r e s u l t s  w e r e  o b t a i n e d  w h io h  i n d i c a t e d  t h a t  t n e  a l k a ­
l o i d  may h a v e  b e e n  h y d r o l y z e d #  I n  o r d e r  t o  d e t e r m i n e  
t h i s  a n o t h e r  a o i d  s o l u t i o n  o f  t h e  a l k a l o i d  w a s  m ade  a n d  
t e s t e d #  A t  1 2  n o o n  t h e  t e s t s  t r i e d  w i t h  M ayer*  s» W agner*  s» 
a n d  S o h e i b l e r * s  r e a g e n t s  w e r e  p o s i t i v e #  A t  5 o * o l o o k  o f  
t h e  same d a y  t h e  t e s t s  w e r e  r e p e a t e d  a n d  t h e  r e s u l t s  w e r e  
n e g a t i v e #  T h i s  may n o t  p r o v e  d e f i n i t e l y  t h e  o c c u r r e n c e  o f  
h y d r o l y s i s  b u t  t h i s  i s  t h e  o n l y  l o g i c a l  e x p l a n a t i o n  o f  t l i e  
f a i l u r e  o f  t h e  a l k a l o i d  t o  g i v e  t e s t a #  T h i s  r e a c t i o n  w a s  
n o t i c e d  s e v e r a l  t i m e s  d u r i n g  t h e  r e s e a r c h  a n d  l e d  t h e  a u t h o r  
t o  c o n c l u d e  t h a t  c o p t i n e  i s  h y d r o l y z e d  s l o w l y  by d i l u t e  
a c i d  s o l u t i o n s #
The n e x t  s t e p  w as  t o  i d e n t i f y  f u r t h e r  t h e  a l k a l o i d #  
P o r t i o n s  o f  t h e  p r e v i o u s l y  m e n t i o n e d  f l u o r e s c e n t  e t h e r  s o ­
l u t i o n  o f  t h e  f r e e  a l k a l o i d  w e r e  e v a p o r a t e d  t o  d r y n e s s  o n  
a  w h i t e  " s p o t "  p l a t e  f o r  t h e  p u r p o s e  o f  p e r f o r m i n g  c o l o r  
t e s t e #  The common m i n e r a l  a c i d s »  c o n c e n t r a t e d  ammonium
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h y d r o x i d e ,  a n d  some o f  t h e  m ore oommoa r e a g e n t s  w e re  u s e d  
t o  t h i s  end*  The f o l l o w i n g  a r e  t h e  r e s u l t s  o b t a i n e d :
1* C o n o e n t r a t e d  s u l f u r i s  a o i d *  Thim p r o d u c e d  a
b l u e  c o l o r  c h a n g i n g  t o  l i g h t  p i n k ,  t h e n  t o  a  
d a r k e r  p i n k ,  a n d  f i n a l l y  a  v e r y  p a l e  l a r e n d a r *
2* C o n c e n t r a t e d  n i t r i c  a c id *  T h i s  g a r e  a  s l i g h t
brow n c o l o r  w h io h  d i d  n o t  ch a n g e *
3* C o n c e n t r a t e d  ammonium h y d r o x id e *  No r e a c t i o n *
4* l i e o k e ^ s  r e a g e n t *  T h i s  g a v e  f i r s t  a  b l u e  c o l o r
w h ic h  c h a n g e d  t o  s l i g h t  p i n k  an d  f i n a l l y  t o  
l a v e n d a r •
5* M a rq u is *  r e a g e n t *  T h i s  g a v e  a  r a t h e r  g r e e n i s h
b l u e  c o l o r  t h a t  d i d  n o t  c h a n g e  g r e a t l y *
6 * F r o h d e * s  r e a g e n t *  T h i s  g a v e  f i r s t  a  g r e e n  c o l o r
w h io h  s l o w l y  c h a n g e d  t o  b l u e  a n d  f i n a l l y  t o  
p in k *
The f i n a l  c o l o r s  c o r r e n p o n d  a  g r e a t  d e a l  t o  th e  c o l o r  
o f  t h e  f l u o r e s o e n o e  a n d  i n d i c a t e  t h a t  f l u o r e s o e n o e  i s  
p r o b a b l y  due t o  t h e  a l k a l o i d  p r e s e n t *
T h e s e  c o l o r  r e a c t i o n s  seem t o  s e t  t h e  a l k a l o i d  o f f  
f ro m  a n y  o t h e r  r e l a t e d  o n e s ,  a n d  t o  i d e n t i f y  i t  a s  c o p t i n e *  
The a l k a l o i d  i s  n o t  b e r b e r i n e  a s  t h i s  g i v e s  e n t i r e l y  d i f f e r ­
e n t  r e a c t i o n s ,  p r o d u c i n g  a n  o l i v e  g r e e n  c o l o r  w i t h  s u l f u r i c  
a o i d ,  a  r e d d i s h  b row n  w i t h  n i t r i c  a o i d ,  a n  o l i v e  g r e e n  w i t h  
P r o h d e * s  v h e n  h e a t e d ,  a  g r e e n i s h  y e l l o w  t u r n i n g  t o  v i o l e t
a n d  f i n a l l y  r e d  w i t h  U e o k « * s  r e a g e n t »  a n d  g i v i n g  n o  r e *  
a o t i o n  a t  a l l  w i t h  M a rq u iè *  r e a g e n t .
Some w r i t e r s  c l a i m  t h a t  e o p t i n e  i s  t h e  sam e a l k a l o i d  
a s  h y d r a e t i n e  b u t  t h e  c o l o r  r e a c t i o n s  o f  t h e  tw o  i n d i o a t e  
t h a t  t h i s  i s  n o t  t h e  o m s e .  The o o l c r  r e a c t i o n s  o f  h y d r a s *  
t i n e  w h io h  a r e  g i v e n  b e lo w  o a n  b e  s e e n  t o  h e  g r e a t l y  d i f f e r *  
# n t  f r o m  t h o s e  o f  t h e  e t h e r * s o l u b l e  a l k a l o i d  o f  C o p t i s » 
t h u s  s e p a r a t i n g  t h e s e  two a l k a l o i d s  f ro m  e a c h  o t h e r .
g y d r a s t l n e  c o l o r  r e a c t i o n s :
1 .  C o n c e n t r a t e d  s u l f u r i c  a c i d .  C o l o r l e s s » t o  r e d
b y  h e a t .
. 2 .  C o n c e n t r a t e d  n i t r i c  a c i d .  O ra n g e  c o l o r .
5 .  F r o h d e * s  r e a g e n t .  C o l o r l e s s »  c h a n g i n g  t o  g r e e n »
t o  b r o w n .
4 .  M ecke* s  r e a g e n t .  B ro w n *
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5 .  M a rq u is *  r e a g e n t .  G r e e n i s h  y e l l o w »  t o  b ro w n  .
The q u a l i t a t i v e  d a t a  g a t h e r e d  s o  f a r  c e r t a i n l y  sh o w s
t h a t  a  d i f f e r e n t  a l k a l o i d  i s  p r e s e n t  i n  C o p t i s  a n d  t h e  a u t h o r  
b e l i e v e s  t h a t  i t  i s  c o p t i n e .  I n  o r d e r  t o  m ake f u r t h e r  
i d e n t i t y  t e s t s  o f  t h i s  a l k a l o i d  i t  w a s  n e c e s s a r y  t o  d e t e r *  
m in e  i f  t h e  f l u o r e s c e n c e  s p o k e n  o f  s e v e r a l  t i m e s  b e f o r e  
w as  d u e  t o  t h e  p r e s e n c e  o f  c o p t i n e  o r  p e r h a p s  a  t h i r d  a l *  
k a l o l d .  T h i s  f l u o r e s o e n o e  d o e s  n o t  a p p e a r  a t  f i r s t  b u t
1 8 .  M erck* s  I n d e x » 4 t h  E d i t i o n »  (R ahw ay» N . J . ) » 
1930»  p .  1 3 3 .
* 27"»
o n l y  a f t e r  p r o l o n g e d  m a o e r a t i o n .  B e c a u s e  o f  r ,h is  i t  
w as  d e c i d e d  t o  s e e  i f  t h e  a l k a l o i d a l  c o n t e n t  i n c r e a s e d  
w i t h  t h e  a p p e a r a n c e  o f  t h e  f l u o r e s c e n c e  a n d  i f  b o  t h i s  
w o u ld  i n d i c a t e  f u r t h e r  t h a t  t h e  c o l o r  w as  due  t o  t h e  a l k a «  
l o i d .
A saxap le  w e i g h i n g  1 1 * 5 0 0 4  gm. w as  w e ig h e d  o u t  an d  
200  CO. o f  e t h e r  a d d e d  a n d  a l l o w e d  t o  s t a n d  f o r  tw e n ty *  
f o u r  h o u r s #  A t t h e  e n d  o f  t h i s  t im e  t h e  e t h e r * s o l u b l e  
a l k a l o i d  w as  o b t a i n e d  f ro m  50 e c .  an d  w e ig h e d #  l ie  f l u *  
o r e s c e n c e  w as p r e s e n t  i n  t h e  e t h e r e a l  s o l u t i o n #  A f t e r  
f o u r  d a y s  t h e  e t h e r * s o l u b l e  a l k a l o i d  w as o n ce  m ore o b t a i n e d  
a n d  w e ig h e d #  The e t h e r e a l  s o l u t i o n  h a d  a  p u r p l i s h  f l u o r *  
e s o e n o e  b u t  w a s  n o t  a s  d e f i n i t e  a s  i n  some o f  t h e  e a r l i e r  
s a m p le s #  A f t e r  s i x  d a y s  t h e  a l k a l o i d  w as a g a i n  o b t a i n e d  
a n d  w e ig h e d #  A t t h i s  t im e  t h e  e t h e r  s o l u t i o n  h a d  a  
d e f i n i t e  p i n k i s h  b l u e  f l u o r e s c e n c e  w h io h  w as q u i t e  n o t i c e *  
a b l e  e s p e c i a l l y  t h r u  r e f l e c t e d  l i g h t #
The r e s u l t s  o b t a i n e d  w e re  a s  f o l l o w s #
#1# A f t e r  one  d a y
W e ig h t  o f  e t h e r * B o l u b l e  a l k a l o i d  .0 0 5 9  gm# 
P e r c e n t  o f  e t h e r * s o l u b l e  a l k a l o i d  .1 1 8  
#2# A f t e r  f o u r  d a y s
W e ig h t  o f  e t h e r * s o l u b l e  a l k a l o i d  .0 0 4 6  gm# 
P e r c e n t  o f  e t h e r * s o l u b l e  a l k a l o i d  .1 6 0  
#5# A f t e r  s i x  d a y s
W e ig h t  o f  e t h e r - s o l u b l e  a l k a l o i d  .0 0 6 7  gm. 
P e r c e n t  o f  e t h e r * s o l u b l e  a l k a l o i d  #2ii5
T h # e e  r e s u l t s  show  t h a t  t h e  a l k a l o i d a l  o o n t s a t  i n o r s a s s s  
o a  s t a n d i n g  a n d  t h a t  i t  a l s o  i n e r s a s e s  w i t h  t h e  a p p e a r a n c e  o f  
t h e  f l u o r e s o e n o e *  T h u s  o n e  o f  t h e  c h a r a c t e r i s t i c #  o f  C o p t i s  
o o o i d e n t a l i s  c a n  be  s a i d  t o  be  t h a t  t h e  e t h e r - s o l u b l e  a l k a ­
l o i d  m a t e r i a l  i s  s l o w l y  s o l u b l e  i n  i t s  s o l v e n t #  b u t  p r o d u c e s  
a  p u r p l i s h  f l u o r e s o e n o e  w hen d i s s o l v e d .  T h i s  may o r  may n o t  
be  d u e  t o  c o p t i n e  a s  a  t h i r d  a l k a l o i d  may be p r e s e n t  w h ic h  
d o e s  n o t  d i s s o l v e  i n  e t h e r  u n t i l  a l l  o f  t h e  c o p t i n e  i s  r e m o v e d .  
I n  o r d e r  t o  d e t e r m i n e  t h i s  a n o t h e r  e x p e r i m e n t  w a s  r u n .  I n  
t h i s  t h e  u s u a l  p r o c e d u r e  w a s  f o l l o w e d  e x c e p t  t h a t  t h e  d r u g  w a s  
c o m p l e t e l y  e x h a u s t e d  e a c h  t im e  t h a t  t h e  e t h e r  w a s  w i t h d r a w n .  
T h u s  a f t e r  m a c e r a t i n g  t h e  s a m p le  f o r  o n e  d a y  a l l  o f  t h e  e t h e r  
w as  r e m o v e d  a n d  t h e  m a re  w a s h e d  w i t h  p o r t i o n s  o f  e t h e r  u n t i l  
n o  s o l u b l e  a l k a l o i d  r e m a i n e d .  T h en  a  f T e s h  s a m p le  o f  e t h e r  
w a s  p l a c e d  o n  t h e  d r u g  a n d  t h i s  m a c e r a t e d  u n t i l  a  d e f i n i t e  
f l u o r e s o e n o e  w a s  p r e s e n t .  T h i s  w a s  c o m p l e t e l y  r e m o v e d .  
P o r t i o n s  o f  b o t h  p u r i f i e d  e t h e r  samq;>les w e r e  t h e n  e v a p o r a t e d  
on  a  w h i t e  " s p o t "  p l a t e  a n d  c o l o r  t e s t s  m a d e .  T he  f o l l o w ­
i n g  r e s u l t s  w e r e  o b t a i n e d :
One d a y  s a m p le  ( no  f l u o r e s c e n c e ) F l u o r e s c e n t  s a m p le
1 .  M ecke* s  r e a g e n t  
B l u i s h  g r e e n  c o l o r  t u r n i n g  t o  B l u i s h  g r e e n  t u r n i n g  t o
b lu e #  t o  p in k #  a n d  f i n a l l y  t o  p i n k  a n d  f i n a l l y  o b t a i n -
p a l e  p u r p l e #  m o s t l y  on  e d g e s .  i n g  p u r p l e  b a c k g r o u n d
w i t h  s l i g h t  g r e e n  s o ­
l u t i o n .
One d a y  « am p le  (n o  f l u o r e e o e n c e ) 
2m S u l f u r i c  a o i d
G re e n  o o l c r  b e o o m in ^  b l u e ,  t h e n  
p i n k ,  a n d  f i n a l l y  b l u i s h  p i n k
3 .  7 r o h d e * a  r e a g e n t
S l i g h t  g r e e n  c o l o r  c h a n g in g  
t o  b l u e  a n d  f i n a l l y  p i n k
4 .  M a rq u is *  r e a g e n t  
D e f i n i t e  g r e e n i s h  b lu e  o o l c r  
t h a t  d i d  n o t  c h a n g e  g r e a t l y
P l u o r e s o e n t  sa m p le
G r e e n i s h  b l u e ,  becom­
i n g  b l u e ,  a n d  f i n a l l y  
b l u i s h  p i n k .
S l i g h t  g r e e n  c o l o r  c h a n g ­
i n g  t o  b lu e  a n d  f i n a l l y  
p i n k .
D e f i n i t e  g r e e n i s h  b l u e ,  
no  c h a n g e .
T h e s e  r e s u l t s  a r e  n e a r l y  i d e n t i c a l  a n d  t h u s  i n d i c a t e  t h a t  
t h e  a l k a l o i d  p r e s e n t  t h e  f i r s t  d ay  i s  t h e  same a s  t h a t  w h io h  
a p p e a r s  w i t h  t h e  f l u o r e s c e n c e ,  a n d  t h a t  i t  i s  c o p t i n e .  I f  
t h e r e  i s  a  t h i r d  a l k a l o i d  p r e s e n t  i n  C o p t i s  i t  i s  p r e s e n t  i n  
s u o h  s m a l l  q u a n t i t i e s  t h a t  i t  f a i l s  t o  g i v e  a n y  c h a r a c t e r i s ­
t i c  t e s t s .  T h e r e f o r e ,  i t  w o u ld  seem  s a f e  to  c o n c l u d e  t h a t  
t h e r e  a r e  o n l y  tw o a l k a l o i d s  p r e s e n t  i n  C o p t i s  o o o i d e n t a l i s  
i n  s u f f i c i e n t  q u a n t i t i e s  t o  d e a l  w i t h ,  a n d  t h a t  t h e y  a r e  
c o p t i n e  a n d  b e r b e r i n e .
The a b o v e  c o l o r  r e a c t i o n s  d i f f e r  s l i g h t l y  i n  t h e  i n i t i a l  
c o l o r  f ro m  t h o s e  g i v e n  p r e v i o u s l y  b u t  t h i s  i s  p r o b a b l y  d u e  t o  
t h e  c o n c e n t r a t i o n  o f  t h e  a l k a l o i d  a s  t h e  c o l o r  c h a n g e s  i n  t h e  
p r e v i o u s  t e s t s  w e re  m ore  r a p i d  and  a l s o  much m or d e f i n i t e  
t h a n  t h e s e  l a s t  o n e s .  H o w e v e r ,  t h e  f i n a l  c o l o r s  a r e  p r a o -
«•30*
t i o a l l y  I d e n t l o a X  a n d  b l u i s h  p i n k  o o l o r  a p p e a r i n g  when M e o k e * ■ 
s o l u t i o n  i s  u s e d  l a  a  v e r y  g o o d  t e s t  f o r  I d e n t i f y i n g  t h e  p r e s ­
e n c e  o f  c o p t i n e .
A n o t h e r  s a m p le  w a s  t e s t e d  by l e t t i n g  i t  m a c e r a t e  f o r  
f o r t y - e i g h t  h o u r s  a n d  t h e n  a d d i n g  a o i d  t o  t h e  e t h e r  r e m o v e d  f ro m  
t h e  m a re #  T he e t h e r e a l  s o l u t i o n  h a d  t h e  c h a r a c t e r i s t i c  
f l u o r e s c e n c e .  The a o i d  w as  n o t  re m o v e d  i m m e d i a t e l y  a s  i n  
t h e  u s u a l  p r o c e d u r e  b u t  a l l o w e d  t o  s t a y  w i t h  t h e  e t h e r  f o r  
t w e n t y - f o u r  h o u r s .  A t t h e  e n d  o f  t h i s  t i m e  t h e  e t h e r  s o l u ­
t i o n  h a d  l o s t  i t s  f l u o r e s o e n o e  a n d  w as q u i t e  c l e a r  a n d  c o l o r ­
l e s s .  T h i s  i n d i c a t e d  t h a t  t h e  c o p t i n e  w a s  m o re  s o l u b l e  i n  
t h e  a c i d  s o l u t i o n  t h a n  i n  e t h e r  a n d  i n  o r d e r  t o  p r o v e  t h i s  
" s p o t "  p l a t e  t e s t s  w e r e  r u n  on th e  e t h e r  p o r t i o n s .  T he 
r e a c t i o n s  o b t a i n e d  w e re  v e r y  p o o r  a n d  c o u l d  n o t  b e  c l a s s i f i e d .
I n  n o n e  o f  th e m  d i d  t h e  o h a r a c t e r i s b i o  p u r p l e  c o l o r  a p p e a r .
A t h i r d  s a m p le  w as  w a s h e d  i n  t h e  u s u a l  m a n n e r  a n d  t h e  
f i r s t  tw o  f i n a l  e t h e r  w a s h i n g s  w h io h  h a d  f l u o r e s c e n c e  k e p t  
s e p a r a t e  f r o m  t h e  o t h e r  t h r e e .  S e p a r a t e  " s p o t "  p l a t e  t e s t s  
w e r e  m ade on  e a c h .  T he f i r s t  tw o  w a s h i n g s  g a v e  v e r y  g o o d  
t e a t s .  An o l i v e  g r e e n  c o l o r  a p p e a r e d  a t  f i r s t  b u t  a f t e r  
s t a n d i n g  f o r  c o n s i d e r a b l e  t im e  t h e  c h a r a c t e r i s t i c  p u r p l e  c o l o n  
o f  c o p t i n e  a p p e a r e d .  T h i s  w as  i n  t h e  b a c k g r o u n d  a n d  t h e  
l i q u i d  i t s e l f  h a d  a  b l u i s h  g r e e n  c o l o r .  The l a s t  t h r e e  
w a s h i n g s #  w h ic h  w e re  c o m b in e d #  d i d  n o t  r e s p o n d  v e r y  w e l l  
a l t h o u g h  F ro h d e *  s  a n d  M e e k s ' s  r e a g e n t s  d i d  g d v e  a  s l i g h t  
p u r p l i s h  b a c k g r o u n d  on s t a n d i n g .  T h i s  w o u ld  i n d i c a t e  t h a t
m o s t  o f  t h e  a l k a l o i d  I s  rem o T sd  by  t h e  f i r s t  two w a s h in g s  
s o  I t  I s  n e o e s s a r y  t o  be s u r e  t o  rem o v e  a l l  o f  t h e  b e r b e r i n e  
p o s s i b l e  b e f o r e  m a k in g  t e s t s  an d  n o t  d i s c a r d  th e  f i r s t  two 
w a s h i n g s *  N e a r l y  a l l  t h e  b e r b e r i n e  o a n  be rem o v e d  by w ash ­
i n g  t h e  f i n a l  e t h e r  s o l u t i o n  c a r e f u l l y  w i t h  w a t e r  a n d  t h i s  
h a s  b e e n  d o n e  I n  t h e  p a s t  so  t h a t  n o  b e r b e r i n e  w as p r e s e n t .
One f u r t h e r  t e s t  w as  made t o  t r y  t o  I d e n t i f y  f u r t h e r
t h e  c a u s e  o f  t h e  f l u o r e s c e n c e  an d  t h i s  w as a s  f o l l o w s #  a
s a m p le  o f  C o p t i s  t r i f o l i a  an d  one o f  B e r b e r i s  w e re  p l a c e d  I n
a  f l a s k  a n d  a l l o w e d  t o  m a c e r a t e  w i t h  e t h e r  f o r  s e v e n  d a y s  
u n d e r  t h e  same c o n d i t i o n s  a s  t h e  C o p t l s  o c o i d e n t a l l s  h a d .
B o t h  o f  t h e s e  h a d  t o  be f i l t e r e d  a t  t h e  e n d  o f  t h i s  t im e
a s  t h e  o r i g i n a l  s a m p le s  w e re  f i n e  p o w d e r s .  A f t e r  f i l t e r i n g  
n e i t h e r  o f  t h e s e  h a d  a  f l u o r e s c e n c e  a t  a l l .  A f l u o r e s c e n c e  
w as  n o t  e x p e c t e d  w i t h  B e r b e r i s  b u t  I t  w as w i t h  C o p t i s  t r i f o l i a . 
T h i s  w o u ld  I n d i o a t e  t h a t  c o p t i n e  d o e s  n o t  c a u s e  th e  f l u o r ­
e s c e n c e #  b u t  I f  S o h u l t s *  w o rk  w as c o r r e c t  an d  C,. t r i f o l i a  
c o n t a i n e d  o n l y  .012  p e r c e n t  c o p t i n e  I n  c o m p a r i s o n  w i t h  . 1 4  
p e r c e n t  i n  t h e  W e s te r n  s p e c i e s #  t h e  l a c k  o f  f l u o r e s c e n c e  
c o u l d  be  e ] q > la io e d  on t h e  b a s i s  o f  t h e r e  b e i n g  t o o  s m a l l  an  
a m o u n t  p r e s e n t  i n  0^. t r i f o l i a .  In a s m u c h  a s  t h e  c o l o r  r e a c ­
t i o n s  show t h i s  p u r p l e  c o l o r  a n d  t h a t  t h e  f l u o r e s c e n c e  d i s ­
a p p e a r s  w hen  t r e a t e d  f o r  a  p e r i o d  o f  t im e  v i l t h  a o i d  # a n d  t h e  
r e s u l t i n g  s o l u t i o n  g i v e s  no c h a r a c t e r i s t i c  c o l i r  t e a t s #  I t  
m u s t  be t h a t  t h e  f l u o r e s c e n c e  i s  due to  t h e  p r e s e n c e  o f
c o p t i n e  I n  l a r g e  e n o u g h  q u a n t i t i e s .
« 3 2 -
C o l o r  t e s t a  w e r e  m ade on t h e  E a s t e r n  C o p t i s  e t h e r  s e l u «  
t i o n  a n d  t h e  r e s u l t s  w e re  p r a o t i o a l l y  i d e n t i c a l  w i t h  t h o s e  
o b t a i n e d  b e f o r e t  t h e  g r e e n  o r  g r e e n i s h  b l u e  c o l o r  a p p e a r i n g  
f i r s t #  a n d  a  f i n a l  b l u i s h  p i n k  b a c k g r o u n d *
One m o re  m e th o d  w as  u s e d  t o  a i d  i n  t h e  i d e n t i f i c a t i o n  
o f  o o p t i n e  a n d  t h i s  w a s  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  i t s  s o l u b i l i t y  
i n  v a r i o u s  s o l v e n t s *  P o r t i o n s  o f  t h e  f r e e  a l k a l o i d  o b t a i n e d  
i n  t h e  q u a n t i t a t i v e  t e s t s  w e re  u s e d  a n d  t h e  r e s u l t s  w e r e  a s  
f o l l o w s #
1* V e r y  s o l u b l e  i n  a l c o h o l #  d i s s o l v i n g  r e a d i l y  a n d
w i t h o u t  t h e  a i d  o f  m e c h a n i c a l  m e a n s*
2 * % u i te  s o l u b l e  i n  c h l o r o f o r m *
3* S lo w ly  s o l u b l e  i n  p e t r o l e u m  e t h e r *  I t  w as
n e c e s s a r y  t o  h e a t  t h e  s o l v e n t  b e f o r e  s o l u t i o n
w a s  e f f e c t e d *
4* S lo w ly  s o l u b l e  i n  e t h e r #  h e a t  b e i n g  n e c e s s a r y  t o
e f f e c t  a  s o l u t i o n * ;
5* V e r y  s l i g h t l y  s o l u b l e  i n  2 p e r c e n t  s u l f u t i o  a c i d
s o l u t i o n *  M e c h a n i c a l  m e a n s  w e r e  u s e d  a n d  a  
s o l u t i o n  o b t a i n e d  s l o w l y .
6 * I n s o l u b l e  i n  b o t h  h o t  a n d  c o l d  w a t e r *
H a v in g  d e t e r m i n e d  g o o d  q u a l i t a t i v e  m e a n s  o f  i d e n t i f y i n g  
t h e  a l k a l o i d #  t h e  n e x t  p r o c e d u r e  w as  t o  p r e p a r e  t h e  s a l t s  o f  
c o p t i n e *
F i r s t #  a t t e m p t s  w e r e  m ade t o  p r e p a r e  t h e  h y d r o c h l o r i d e  
b y  p a s s i n g  a  d r y  s t r e a m  o f  h y d r o g e n  c h l o r i d e  g a s  f o r  a n  h o u r  
i n t o  a  p e t r o l e u m  e t h e r  s o l u t i o n  o f  t h e  a l k a l o i d  w h io h  h a d
b e e n  o b t a i n e d  by  e x t r a c t i n g  t h e  d r u g  I n  a  S o x h l e t  e x t r a c t o r  
w i t h  t h e  a b o v e  s o l v e n t  a n d  t h e n  a p p l y i n g  èh a  u s u a l  p r o c é d u r e »  
s u b s t i t u t i n g  p e t r o l e u m  e t h e r  f o r  e t h e r .  D u r in g  t h e  p e r i o d  
a  t u r b i d i t y  w ae f o rm e d  b u t  n o t  a  d e f i n i t e  p r e c i p i t a t e .  The 
p e t r o l e u m  e t h e r  w as a l l o w e d  t o  e v a p o r a t e  s p o n t a n e o u s l y  w i t h  
t h e  r e s u l t  t h a t  a  w h i t e  s o l i d  s u b s t a n c e  g a t h e r e d  I n  t h e  
b e a k e r .  T h e re  w as  n o t  a  l a r g e  am o u n t o f  t h i s  b u t  en o u g h  t o  
b e  v e r y  e a s i l y  s e e n .  A p o r t i o n  w as d i s s o l v e d  I n  w a t e r  I n  
w h ic h  I t  w as  q u i t e  s o l u b l e .  T h is  l a t t e r  s o l u t i o n  w as t e s t e d  
w i t h  M a y e r ’ s .  A p r e c i p i t a t e  fo rm e d  w h ic h  i n d i c a t e d  t h a t  
a n  a l k a l o i d  w as  p r e s e n t .  T h i s  I n d i c a t e d  t h a t  t h e  h y d r o ­
c h l o r i d e  o f  o o p t i n e  c o u l d  be  fo rm e d  a n d  I n  o r d e r  t o  c o n f i r m  
t h i s  a  s e r i e s  o f  f u r t h e r  t e s t s  w ere  r u n .
F i r s t »  a  s a m p le  w as  w e ig h e d  o u t  a n d  t r e a t e d  I n  t h e  
u s u a l  m an n er»  b e i n g  a l l o w e d  t o  s t a n d  u n t i l  a  d e f i n i t e  f l u ­
o r e s c e n c e  a p p e a r e d .  T h i s  s a m p le  w as  w a sh e d  a n d  th e  f i r s t  
tw o  p o r t i o n s  o f  t h e  f i n a l  e t h e r  w a s h i n g s  w e re  k e p t  s e p a r a t e  
a n d  a t t e m p t s  made t o  fo rm  a  h y d r o c h l o r i d e .  H y d ro g e n  c h l o r i d e  
g a s  w as  p a s s e d  I n  a s  b e f o r e .  A t f i r s t  a  v e r y  t u r b i d  
s o l u t i o n  w as  fo rm e d  h a v i n g  a  som ew hat g r e e n i s h  c o l o r  b u t  
on  c o n t i n u a l  a d d i t i o n  o f  t h e  g a s»  t h i s  d i s a p p e a r e d .  The 
g a s  w as  r u n  I n  f o r  one h o u r  a n d  t h e n  t h e  e t h e r  w as a l l o w e d  
t o  e v a p o ja  t e .  A w h i t e  s o l i d  a p p e a r e d  when t h e  s o l u t i o n  
w a s  a l l o w e d  t o  e v a p o r a t e .  A s m a l l  q u a n t i t y  o f  e t h e r  w as 
a d d e d  an d  p a r t  o f  t h e  s o l i d  d i s s o l v e d .  The f t h e r  w a s  r e ­
m oved a n d  w a t e r  w as  a d d e d .  T h i s  d i s s o l v e d  t h e  r e m a i n i n g
s o l i d  q u i t e  r e a d i l y ,  t h u s  s h o w i n g  t h a t  t h i s  s u b s t a n c e  w as  
p a r t i a l l y  s o l u b l e  I n  e t h e r  a n d  q u i t e  s o l u b l e  I n  w a t e r .
A g a in  t h e  s o l d  s o l u t i o n  w a s  t e s t e d  w i t h  M a y e r ' s  r e a g e n t  a n d  
a  p r e o i p i t a t e  f o r m e d ,  o n c e  m o re  I n d i c a t i n g  t h a t  a  h y d r o ^  
c h l o r i d e  h a d  b e e n  fo rm e d *  H ie  e t h e r - » s o l u b l e  p o r t i o n  d i d  n o t  
h a v e  t h e  f l u o r e s c e n c e  w h i c h  h a d  f o r m e r l y  b e e n  p r e s e n t ,  sh o w ­
i n g  t h a t  o n l y  t h e  a l k a l o i d  g a v e  t h e  c o l o r  a n d  n o t  I t s  h y d r o *  
c h l o r i d e .
One f u r t h e r  a t t e m p t  t o  m ak e  t h e  h y d r o c h l o r i d e  w a s  u n ­
d e r t a k e n .  T he e t h e r - s o l u b l e  p o r t i o n s  o f  tw o  o f  t h e  q u a n t i ­
t a t i v e  s a m p l e s  w h ic h  h a d  b e e n  r u n  b e f o r e  w e r e  d i s s o l v e d  I n  
a l c o h o l ,  I n  w h ic h  t h e y  w e r e  q u i t e  s o l u b l e .  T h e s e  tw o  p o r ­
t i o n s  w e r e  k e p t  s e p a r a t e  a n d  p l a c e d  I n  e v a p o r a t i n g  d i s h e s  
a n d  t o  e a c h  w e r e  a d d e d  2 0  c c .  o f  2  p e r c e n t  s u l f u r i c  a c i d  
s o l u t i o n .  T h e s e  w e r e  p l a c e d  I n  a  s t e a m  b a t h  a n d  t h e  a l c o h o l  
e v a p o r a t e d  s l o w l y .  % e n  a l l  o f  t h e  a l c o h o l  w as  r e m o v e d ,  a  
d r o p  o f  e a c h  o f  t h e  a o i d  s o l u t i o n s  w as  t e s t e d  w i t h  M a y e r ' s .  
I n  e a c h  c a s e  a  v e r y  h e a v y  w h i t e  p r e c i p i t a t e  w as  f o m e d .
T h i s  w as  m uch h e a v i e r  t h a n  a n y  o f  t h e  t e s t s  o b t a i n e d  b e f o r e  
a n d  s u g g e s t e d  a  m e th o d  o f  o b t a i n i n g  e v e n  b e t t e r  q u a l i t a t i v e  
r e s u l t s  t h a n  h a d  y e t  b e e n  o b t a i n e d .  T h i s  w as  d o n e  a f t e r  
f i n i s h i n g  t h e  a t t e m p t  t o  m ake t h e  c o p t i n e  s a l t s  a n d  w i l l  b e  
t a k e n  u p  l a t e r .
H ie  h o t  a c i d  s o l u t i o n  w as  a l l o w e d  t o  c o o l  a n d  m a d e  
a l k a l i n e .  T h i s  a l k a l i n e  s o l u t i o n  w as t h e n  w a s h e d  w i t h  e t h e r
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w l t h  t h e  r e s u l t  t h a t  t h e  e t h e r  s o l u t i o n  h a d  t h e  f l u o r e s c e n c e  
e h i o h  i t  h a d  h a d  b e f o r e  b e i n g  a l l o w e d  t o  e v a p o r a t e  t o  d r y ­
n e s s .  A p o r t i o n  o f  t h i s  e t h e r  w as t r e a t e d  w i t h  h y d r o g e n  
c h l o r i d e  g a s  a s  b e f o r e  a n d  o n c e  a g a i n  a  s o l i d  w as f o u n d  when 
t h e  e t h e r  h a d  e v a p o r a t e d .  T h i s  s o l i d  w as t e s t e d  i n  t h e  
u s u a l  m a n n e r  a n d  a g a i n  p o s i t i v e  r e s u l t s  w o re  o b t a i n e d .  A 
p o r t i o n  o f  t h e  s o l i d  was k e p t  u n d l s s o l v e d  a n d  r e t a i n e d  f o r  
t h e  m i c r o s o o p i o  w o i*  t h a t  w as t o  b e  d o n e ,  ü h e s e  t e s t s  show  
d e f i n i t e l y  t h a t  a  h y d r o c h l o r i d e  o f  o o p t i n e  o a n  b e  f o r m e d .
A f t e r  f o r m a t i o n  o f  t h e  h y d r o c h l o r i d e  a t t e m p t s  w e re  m ade 
t o  f o rm  t h e  h y d r o i o d i d e  o f  c o p t i n e .  A p o r t i o n  o f  t h e  e t h e r  
s o l u t i o n  o b t a i n e d  a b o v e  was t r e a t e d  w i t h  a n  e t h e r  s o l u t i o n  
o f  h y d r o i o d i o  a o i d .  The a c i d  s o l u t i o n  was a d d e d  d i r e c t l y  
t o  t h e  e t h e r  a n d  a  p r e o i p i t a t e  was f o rm e d  i m m e d i a t e l y .  A 
s l i d e  was m ade o f  t h i s  p r e o i p i t a t e  a n d  i t  w as s e e n  t o  b e  
a m o r p h o u s .  I t  w as a l l o w e d  t o  s t a n d  i n  o r d e r  t o  s e e  i f  
c r y s t a l s  w o u ld  f o r m ,  b u t  n o  c r y s t a l s  a p p e a r e d  a f t e r  24 
h o u r s .  T h e  s u b s t a n c e  w as s l i g h t l y  y e l l o w  i n  c o l o r .  M i c r o -  
p h o t o g r a p h s  w e re  t a k e n  o f  t h i s  a n d  a r e  show n i n  P l a t e  I I I .
The h y d r o c h l o r i d e  p o r t i o n  s a v e d  f r o m  t h e  p r e c e d i n g  
e x p e r i m e n t  w as now  e x a m in e d  u n d e r  t h e  m i c r o s c o p e .  T h is  
w as  show n t o  b e  c r y s t a l l i n e  i n  s t r u c t u r e , t h e  c r y s t a l s  
f o r m i n g  t o g e t h e r  i n  m a t s .  T h e s e  c r y s t a l s  w e re  m o n o c l i n i c  
a n d  sh o w e d  p l e o c h r o i s m  t h r o u g h  9 0 ^ .  T hey  w e re  c o l o r l e s s  
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C o p t i n e  H y d r o c h l o r i d e  16 d i a m e t e r s
are shova In P la te  17*
A tte s q p ta  w e re  niade t o  fo rm  t h e  b r o m id e  o f  c o p t i n e  b u t  
t h e s e  w e re  n o t  s u c c e s s f u l *
I ^ o r o s o o p i e  3 i a m i n a t i o n  
In a s m u c h  a s  i t  was n o t e d  t h a t  t h e  h o t  a o i d  s o l u t i o n  o f  
t h e  e t h e r - * s o l u b l e  r e s i d u e  g a v e  v e r y  g o o d  p r e c i p i t a t i o n  r e -  
a o t i o n s ^  i t  w as a t t e m p t e d  t o  o b t a i n  t h e s e  a n d  s t u d y  th e m  s o  
f u r t h e r  i d e n t i f i c a t i o n  c o u l d  b e  made* A s a m p le  o f  a c i d  
s o l u t i o n  w as m ade a s  b e f o r e  a n d  a  d r o p  o f  t h i s  w as p l a c e d  
o n  e a c h  o f  f o u r  s m a l l  w a tc h  g l a s s e s .  A d r o p  o f  M a y e r* s  was 
a d d e d  t o  o n e ,  W a g n er* s  t o  a n o t h e r ,  7 ia rm ee*s  t o  a  t h i r d ,  a n d  
S o h e i b l e r * s  t o  t h e  f o u r t h *  B ach  o n e  p r o d u c e d  a  h e a v y  w h i t e  
p r e c i p i t a t e  i n d i c a t i n g  t h e  p r e s e n c e  o f  t h e  a l k a l o i d .  A t 
t h e  sam e t i m e ,  a  d r o p  o f  Z p e r c e n t  a c i d  w a t e r  w as p l a c e d  o n  
f o u r  d i f f e r e n t  w a tc h  g l a s s e s  a n d  a  d r o p  o f  e a c h  o f  t h e  f o u r  
r e a g e n t s  a d d e d  t o  o n e  o f  t h e  g l a s s e s *  T h e s e  e i ^ t  w a tc h  
g l a s s e s  w e re  t h e n  c o v e r e d  a n d  a l l o w e d  t o  s t a n d  f o r  t w e n t y -  
f o u r  h o u r s .  A t t h e  e n d  o f  t h i s  t i m e  c r y s t a l s  w e re  fo rm e d  
i n  e a c h  o f  t h e  e i g h t  s a m p le s  a n d  t h e y  w e re  t h e n  e x a m in e d  
u n d e r  t h e  m i c r o s c o p e  i n  p a i r s ,  i . e . , t h e  s o l u t i o n s  o f  
M a y e r* a  r e a g e n t  -  a l k a l o i d  -  a c i d  w a t e r  was c o m p a re d  w i t h  
t h e  s o l u t i o n  c o n t a i n i n g  M a y e r 's  r e a g e n t  -  a o i d  w a t e r .
I n  t h i s  e x p e r i m e n t  i t  was t h e  o b j e c t  t o  t r y  t o  d e t e r ­
m in e  i f  c r y s t a l s  w e re  f o r m e d  b y  t h e  a l k a l o i d  w i t h  t h e  v a r -  
4^ . . -  % e r e  w e re  many c r y s t a l s  i n  e a c h  p a i r ,  s o
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I t  w a s  q u i t e  d i m o u l t  t o  d e t e r m i n e  i f  t h e  c r y a t a l e  w e r e  
f r o m  t h e  a l k a l o i d  o r  f r o m  t h e  r e a s o n  t a  e o m b ln e d  w i t h  t h e  
a o i d  w a t e r .  C o n s e q u e n t l y  a  v e r y  d e t a i l e d  s t u d y  w as m ad e  
o t  e a c h  s l i d e  a n d  a  w r i t t e n  d e s c r i p t i o n  m ad e  o f  e a c h  o n e .
T h e  f o l l o w i n g  a r e  t h e  r e s u l t s  o b t a i n e d .  
j f l»  M a y e r ' s  r e a g e n t  t  a l k a l o i d .
I n  t h i s  s l i d e  s q u a r e  r e d d i s h - b r o w n  c r y s t a l s  w e r e  p r e ­
d o m i n a n t .  T h e s e  sh o w e d  l i t t l e  p l e o c h r o i s m  a n d  t h e n  o n l y  
t h r o u g h  1 8 0 ^ .  T h e s e  w e r e  u n d o u b t e d l y  i n o r g a n i c  c r y s t a l s .  
N e x t  i n  q i i a n t i t y  w e re  l o n g  m o n o c l i n i o  c r y s t a l s  t h a t  s h o w e d  
a  s t r o n g  p l e o c h r o i s m  e v e r y  T h e s e  w e r e  c o l o r l e s s .  A
t h i r d  g r o u p  o f  c r y s t a l s  w e r e  p r e s e n t ,  q u i t e  s i m i l a r  t o  t h e  
o n e s  j u s t  m e n t i o n e d  b u t  n o t  h a v i n g  a s  p r o n o u n c e d  p l e o c h r o i s m ,  
I t  m ay b e  t h a t  t h e s e  w e r e  i d e n t i c a l  w i t h  t h e  p r e v i o u s  c r y s ­
t a l s #  b u t  t h e y  d i d  n o t  a p p e a r  t o  b e  q u i t e  t h e  s a m e .  Con­
s i d e r a b l e  a m o rp h o u s  m a t e r i a l  w as p r e s e n t .
# 1 C . : m y e r ' s  R e a g e n t  t  2  p e r c e n t  a o i d  s o l u t i o n .
T h i s  f i e l d  w as  n e a r l y  i d e n t i c a l  w i t h  t h e  p r e v i o u s  o n e ,  
h a v i n g  t h e  sam e r e d  s q u a r e  c r y s t a l s  s h o w in g  s l i g h t  p l e o c h r o ­
i s m  a n d  l o n g  m o n o c l i n i c  c r y s t a l s  s h o w in g  p l e o c h r o i s m  e v e r y  
9 0 ^ .  T he t h i r d  c r y s t a l  w as  l a c k i n g  i n  t h i s  o n e ,  b u t  i n a s ­
m uch  a s  t h e  tw o  m o n o c l i n i o  c r y s t a l s  w e r e  t h o u g h t  t o  b e  a l i k e  
i t  l a  d o u b t f u l  i f  t h e  t h i r d  c r y s t a l  w as  t h e  a l k a l o i d .  No 
a m o r p h o u s  m a t e r i a l  w as  p r e s e n t  a s  i n  #1 ,
C o n c l u s i o n :  M a y e r ' s  r e a g e n t  f o r m s  a  p r e c i p i t a t e  w i t h
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c o p t i n e  « h i o h  i s  a m o rp h o u s  a t  f i r s t  a n d  may becom e c r y s t a l ­
l i n e  b u t  i n  a l l  p r o b a b i l i t y  i t  d o e s  n o t #  T h i s  w i l l  be  
p r o v e n  b y  f u r t h e r  work*
# 2 * V a g n e r ' s  R e a g e n t  f  a l k a l o i d .
I n  t h i s  s l i d e  m any m o n o c l i n i o  c r y s t a l s  w ere  fo rm e d  
i n t o  l o n g  r o p e - l i k e  c l u s t e r s *  T h e s e  w e re  q u i t e  c l e a r  a n d  
sh o w e d  p l e o o h r o i s m  e v e r y  90^* T h e r e  w e re  a l s o  some s m a l l  
s q u a r e  c r y s t a l s  w h ic h  w e re  c l e a r  a n d  g a v e  t h e  a p p e a r a n c e  o f  
h a v i n g  a  h a l o *  T h e s e  w e re  m o n o c l i n i o  a n d  sh o w ed  p l e o c h r o i s m *  
T h e r e  w as c o n s i d e r a b l e  g r a n u l a r  a m o rp h o u s  m a t e r i a l  p r e s e n t *  
#2o* W ag n er* s  R e a g e n t  -  2 p e r c e n t  a o i d  s o l u t i o n *
T h i s  s l i d e  w as n e a r l y  i d e n t i c a l  w i t h  t h e  p r e v i o u s  o n e  
e x c e p t  f o r  t h e  a m o rp h o u s  m a t e r i a l  b e i n g  l a c k i n g  i n  t h i s  o n e .  
T h e  l a r g e  m o n o c l i n i o  c r y s t a l s  w e re  p r e s e n t  a n d  show ed  p l e o ­
o h r o i s m  e v e r y  90^*  The sam e s m a l l  s q u a r e  c l e a r  c r y s t a l s  
w e r e  a l s o  p r e s e n t .
C o n c l u s i o n *  C o p t i n e  f o r m s  a n  a m o rp h o u s  p r e c i p i t a t e  
w i t h  W a g n er* s  r e a g e n t .
#3* M armee *s l i e a g e n t  -  o i l k a l o i d *
T h e r e  w e r e  m any m o n o c l i n i o  c r y s t a l s  i n  t h i s  s l i d e  w h ic h  
a p p e a r e d  v e r y  muoh l i k e  t h o s e  i n  t h e  s l i d e  w i t h  M ayer * s  r e ­
a g e n t  -  a l k a l o i d *  T h e s e  h a d  n o  r e d  c o l o r  b u t  w e re  q u i t e  
c l e a r .  N o t  a  g r e a t  d e a l  o f  a m o rp h o u s  m a t e r i a l  was p r e s e n t *  
# 3 o .  M armee *0 R e a g e n t  -  Z  p e r o e n t  a o i d  s o l u t i o n *
T h i s  s l i d e  w as p r a c t i c a l l y  i d e n t i c a l  w i t h  ,^3, h a v i n g
—
m any  l o n g  o l e a r  m o n o e l l n l c  o r y a t a l a  a n d  so m e s q u a r e  c r y s t a l s *  
C o n c l u s i o n s  O o p t i n e  f o r m e  a n  a m o r p h o u s  p r e c i p i t a t e  
w i t h  M a r m e e r e a g e n t *  M arm ee*a  l a  n o t  a  v e r y  s a t i s f a c t o r y  
r e a g e n t  t o  u s e  i n  t e s t i n g  f o r  o o p t i n e *
# 4 .  S o h e i b l e r *8 R e a g e n t  a l k a l o i d .
T h e r e  w as a  p r e d o m i n a n c e  o f  s h e a f - l i k e  o r y s t a l a  w h ic h  
f o r m e d  i n  c l u s t e r s  o r  b u n d l e s  a n d  h a d  p l e o c h r o i s m  e v e r y  9 0 ^ *  
I h e s e  w a re  o l e a r  c r y s t a l s *
#40*  S o h e i b l e r *8 R e a g e n t  -  Z p e r c e n t  a o i d  s o l u t i o n *
T h e r e  w e r e  n o  d e f i n i t e  s h e a f - l i k e  s t r u c t u r e s  h e r e  b u t  
t h e r e  w e r e  m any c l e a r  t r e e - l i k e  s t r u c t u r e s  r a d l a t i z i g  f r o m  
a  common c e n t e r *  T h e s e  d i d  n o t  sh o w  p l e o c h r o i s m *  M o s t  o f  
t h e  m a t e r i a l  i n  t h i s  s l i d e  was f l o o u l e n t  a n d  som e g r a n u l a r *  
C o n c l u s i o n :  S o h e i b l e r * s  may f o r m  a  c r y s t a l l i n e  p r e ­
c i p i t a t e  w i t h  c o p t i n e »  t h e  c r y s t a l s  b e i n g  f o r m e d  i n  s h e a f ­
l i k e  c l u s t e r s *  T h i s  i s  n o t  d e f i n i t e  a n d  f u r t h e r  s t u d i e s  
w i l l  b e  m a d e  o f  t h i s .
I t  w as h o p e d  t o  o b t a i n  m o re  d e f i n i t e  r e s u l t s  f r o m  t h e  
a b o v e »  b u t  d u e  t o  t h e  f a c t  t h a t  t h e  a l k a l o i d a l  r e a g e n t s  
c r y s t a l l i z e  o n  s t a n d i n g ,  m uch I n t e r f e r e n o e  w a s  e n c o u n t e r e d *  
H o w e v e r ,  i t  w as  t h o u g h t  t h a t  m i c r o s c o p e  d e t e r m i n a t i o n  w o u ld  
b e  t h e  m o s t  c e r t a i n  i n  d e t e r m i n i n g  t h e  o o p t i n e  s o  t h e s e  
m e t h o d s  w e r e  c o n t i n u e d *  B e f o r e  p r o c e e d i n g ,  f r e s h  s o l u t i o n s  
o f  e a c h  o f  t h e  a b o v e  f o u r  r e a g e n t s  w e r e  m ade  u p  a n d  a l s o  
s e v e r a l  o t h e r s *
A f v e a h  aam pltt o f  d r u g  w as t r e a t e d  I n  t h e  u s u a l  m a n n e r  
a n d  t h e  f i n a l  p u r i f i e d  e t h e r  s a m p le  was a l l o w e d  t o  e v a p o r a t e  
t o  d r y n e s s .  T h i s  was d i s s o l v e d  i n  a l c o h o l  a n d  t r e a t e d  w i t h  
a o i d  a s  b e f o r e .  A f e w  d r o p s  o f  t h e  a o i d  s o l u t i o n  w ere  
p l a c e d  o n  e a c h  o f  n i n e  s l i d e s  a n d  a  fe w  d r o p s  o f  t h e  d i f f e r ­
e n t  r e a g e n t s  a d d e d  t o  o n e  o f  e a c h  a l k a l o i d a l  s a m p l e .  T h e s e  
w e re  o b s e r v e d  b o t h  m a c r o s o o p i o a l l y  a n d  m i c r o s c o p i c a l l y  w i t h  
t h e  f o l l o w i n g  r e s u l t s :
# 1 .  M a y e r ' s  R e a g e n t  * T h i s  g a v e  a  m i l k y  l o o k i n g  s o l u t i o n  
a n d  a  p r e c i p i t a t e  w h ich  i n c r e a s e d  o n  s t a n d i n g .  % e n  v ie w e d  
u n d e r  t h e  m i c r o s c o p e  t h e  p r e c i p i t a t e  was n o t  w h i t e  b u t  l i g h t  
b ro w n  i n  c o l o r  a n d  w as i n  t h e  fo rm  o f  f i n e  g r a n u l a r  m a t e r i a l ,  
t h id e r  c r o s s  n i o h o l s  n o  c o l o r  c h a n g e  w as s e e n .
# 2 .  W a g n e r 's  R e a g e n t # T h i s  g a v e  im m e d ia te  p r e c i p i t a t i o n »  
w h ic h  s e e m e d  t o  b e  v d i i t e  i n  t h e  r e d d i s h  b ro w n  s o l u t i o n .
U n d e r  t h e  m i c r o s c o p e ' t h i s  p r e c i p i t a t e  l o o k e d  n e a r l y  i d e n t i ­
c a l  w i t h  t h a t  f o r m e d  w i t h  M a y e r 's  r e a g e n t .  T he g r a n u l e s  
w e re  q u i t e  s m a l l ,  b u t  d u e  t o  t h e  c o l o r  o f  t h e  s o l u t i o n  t h e  
c o l o r  o f  th e m  c o u l d  n o t  b e  d e t e r m i n e d .  No c o l o r  c h a n g e  was 
show n  u n d e r  c r o s s  n i o h o l s .
# 3 .  S o h e i b l e r '8 R e a g e n t .  A r a t h e r  h e a v y  w h i t e  p r e o i p i t a t e  
w as f o r m e d  h e r e  w h ic h  i n c r e a s e d  w hen  s l i g h t  h e a t  w as a d d e d .  
T h i s  p r e c i p i t a t e  w as l i g h t  b ro w n  i n  c o l o r  when v ie w e d  u n d e r  
t h e  m i c r o s c o p e  a n d  f o r m e d  f i n e  g r a n u l e s . No p l e o c h r o i s m  
w as  sh o w n .
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# 4 .  L îa n a e a ’ s  R e a g e n t*  T h i s  g a v e  b u t  a  s l i g h t  p r e o i p i t a t e  
a n d  w hen  v i e w e d  u n d e r  t h e  m i c r o s c o p e  t h e  r e s u l t s  w e r e  t o o  
s l i g h t  t o  b e  o t  a n y  v a l u e #
#5* G o ld  C h l o r i d e .  # i e n  f i r s t  a d d e d ,  t h i s  g a v e  no  p r e c i p i ­
t a t e  a n d  a f t e r  s t a n d i n g  n o  p r e c i p i t a t e  w as fo rm e d *  On t h e  
a d d i t i o n  o f  a l i g h t  h e a t  a  p r e c i p i t a t e  w as f o r m e d  w h i c h  w a s  
a s  t h e  o t h e r s  -  g r a n u l a r  a n d  s h o w in g  n o  p l e o c h r o i s m #
# 6 * P i c r i c  A c id #  T h i s  d i d  n o t  g i v e  a  p r e c i p i t a t e  i m m e d i a t e ­
l y ,  b u t  o n  s t a n d i n g  a b o u t  9 0  s e c o n d s  a  v e r y  h e a v y  p r e c i p i t a t e  
w as fo rm e d #  T h i s  a p p e a r e d  n e a r l y  c o l o r l e s s  a n d  l o o k e d  c r y s ­
t a l l i n e  t o  t h e  e y e s #  X hider t h e  m i c r o s c o p e  b e a u t i f u l  m ono­
c l i n i c  f i s h t a i l  c r y s t a l s  w e re  s e e n #  T h e s e  w e r e  c o l o r l e s s  
a n d  sh o w e d  m a r k e d  c o l o r  c h a n g e  u n d e r  c r o s s  n i o h o l s .  W ith  
p o l a r i z e d  l i g h t  t h e s e  w e r e  v e r y  b e a u t i f u l l y  c o l o r e d ,  b e i n g  
b l u e  a n d  g r e e n ^  e s p e c i a l l y  w i t h  t h e  g y p s u m  p l a t e  p r e s e n t #  
T h e s e  w e re  t h e  f i r s t  d e f i n i t e  c r y s t a l s  o f  c o p t i n e  f o r m e d  
y e t ,  a n d  i f  n o t  d u e  t o  t h e  r e a c t i o n  o f  t h e  p i c r i c  a o i d  a n d  
s u l p h u r i c  a o i d  p r e s e n t ,  t h i s  w i l l  b e  o n e  v e r y  d e f i n i t e  
m e th o d  o f  i d e n t i f y i n g  c o p t i n e .  T h i s  w i l l  b e  d e t e r m i n e d .
^ 7 .  S o n n e n s c h e l n *s  R e a g e n t#  T h i s  i s  s l o w  t o  g i v e  a  r e a c t i o n  
b u t  o n  t h e  a d d i t i o n  o f  h e a t  a  p r e c i p i t a t e  w h ic h  s e e m s  t o  b e  
s l i g h t l y  y e l l o w  i s  f o r m e d .  T h i s  i s  g r a n u l a r  a n d  sh o w s  n o  
p l e o c h r o i s m .  I n o r g a n i c  c r y s t a l s  w e re  p r e s e n t  i n  t h e  f i e l d #  
# 8 . W o rm ley ’ s  R e a g e n t #  I m m e d i a t e l y  u p o n  a d d i n g  t h i s  r e a g e n t  
a  v e r y  h e a v y  y e l l o w i s h  p r e c i p i t a t e  w as  fo rm e d #  T h i s  b e c a m e
w h i t e  w hen aX lo^rea lo  e t a o d  a n d  ^ h e n  v ie w e d  u n d e r  th e  m i .  
o r o e o o p e  «  o l u a r  g r a n u l a r  e u b a ta n o e  s h o w in g  no  p l e o o h r o i a m  
w a s  s e e m .
7 a l B a r * a  R e a g e n t*  A v e r y  d e f i n i t e  y e l l o w  p r e o i p i .  
t a t e  w a s  fo rm ed »  w h ich »  when v ie w e d  u n d e r  t h e  m io ro e o o p e »  
w a s  a m o rp h o u s *
I n  o r d e r  t o  d e t e r m i n e  i f  p i c r i c  a o i d  fo rm e d  a  d e f i n i t e  
c r y s t a l  w i t h  c o p t i n e  a  s l i d e  waa p r e p a r e d  c o n t a i n i n g  p i c r i c  
a o i d  a n d  2 p e r c e n t  e u l f u r i o  a o i d  s o l u t i o n  w h ic h  c o n t a i n e d  
n o  a l k a l o i d #  T h i s  f o rm e d  a  c r y s t a l l i n g  p r e o i p i t a t e  b u t  wae 
n o t  a t  a l l  s i m i l a r  t o  t h e  one  o f  o o p t i n e  p i c r a t e  w h ic h  h a d  
b e e n  o b t a i n e d  b e f o r e *  The l a t t e r  ehowed m uch m ore  p l e o *  
o h r o i s m  t h a n  t h e  f o r m e r  a n d  t n e  c o l o r s  u n d e r  p o l a r i s e d  l i g h t  
w e re  m o re  p r o n o u n c e d *  H i o r o p n o t o g r a p h s  w e r e  t a k e n  o f  b o th  
o f  t h e s e  s l i d e s  a n d  a r c  shown i n  P l a t e s  7  an d  VI* Tne 
c r y s t a l s  o f  o o p t i n e  p i c r a t e  o a n  be s e e n  m ore  i n  d e t a i l  i n  
P l a t e  V I I»  w h io h  i s  a n  i n c r e a s e d  m a g n i f i c a t i o n  o f  P l a t e  VI* 
S l i d e s  w e r e  a l s o  made o f  some o f  t h e  o t n e r  r e a g e n t s  
a n d  t h e  a l k a l o i d *  T h e s e  w e re  a l l o w e d  t o  s t a n d  f o r  two 
h o u r s  a n d  a t  t h e  e n d  o f  t h i s  t im e  m i o r  opho  t o g r a p h s  w ere  
t a k e n  w h ic h  may be s e e n  i n  P l a t e  V I I I *
Plate V 42a"*
P i c r i c  Ac ICI a n d  S u l î u r i c  A c i d  1 6  d i a m e t e r s
P l a t e  VI
»
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S o n n e n s c h e i n * s  R e a g e n t  a n d  C o p t i n e  
N o t e  c l u s t e r s  o f  a m o r p h o u s  c o p t i n e  s a l t  w h i c h  i s  t h e  
t y p i c a l  f o r m  o f  a l l  c o p t i n e  a m o r p h o u s  s a l t s .  The 
l a r g e  m o n o c l i n i c  c r y s t a l s  a r e  t h o s e  o f  S o d i u m  N i t r a t e #
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T h la  c o n o l u d a d  t h e  w o rk  I n  a s s a y i n g  o o p t i n e  b o th  
q u a l i t a t i v e l y  a n d  q u a n t i t a t i v e l y *  I n  t h e  q u a l i t a t i v e  
t e s t e  o o p t i n e  a n d  h y d r a s t l n e  w e re  c o m p are d  a n d  f o u n d  t o  
b e  q u i t e  d i f f e r e n t  i n  t h e i r  r é a c t i o n s *  I t  w as  now n e c e s ­
s a r y  t o  d e t e r m i n e  i f  t h e  two a l k a l o i d s  d i f f e r e d  m i c r o s c o p ­
i c a l l y  a n d  i f  s o  t h i s  w o u ld  d e f i n i t e l y  s e p a r a t e  th e m .
19
L i t e r a t u r e  r e f e r r e d  t o  c l a s s e d  o o p t i n e  a n d  h y d r a s t l n e  
t o g e t h e r  b u t  t h e  a u t h o r  d o u b te d  t h i s *  C o n s e q u e n t l y  a  
e l i d e  w a s  m ade o f  h y d r a s t l n e  i n  2  p e r c e n t  s u l f u r i c  a c i d  
s o l u t i o n  t o  w h ic h  p i c r i c  a c i d  w as a d d e d *  A p r e c i p i t a t e  
w as  fo rm e d  a n d  a l l o w e d  t o  c r y s t a l l i s e  a n d  t h e n  e x a m in e d  
m i c r o s c o p i c a l l y *  The c r y s t a l s  fo rm e d  w ere  n o t  a t  a l l  
l i k e  t h o s e  o f  c o p t i n e  p i c r a t e »  a n d  show ed l e s s  p l e o o h r o -  
ism *  The f i e l d  i n  g e n e r a l  w as  n o t  t h e  same» t h e r e  b e i n g  
m u ch  m o re  g r a n u l a r  m a t e r i a l  i n  th e  h y d r a s t l n e  f i e l d *
A c h e c k  w a s  r u n  on t h i s  by  r e p e a t i n g  t h è  e x p e r i m e n t  a n d  
t h e  r e s u l t s  w e re  t h e  same a s  b e f o r e *  K i c r o p h o t o g r a p h s  
w e r e  t a k e n  o f  t h e  s l i d e  a n d  t h e  r e s u l t s  shown i n  P l a t e  
%I* By o o rq ^ a r in g  t h i s  w i t h  P l a t e  VI i t  o a n  e a s i l y  be 
s e e n  t h a t  o o p t i n e  p i c r a t e  i s  e n t i r e l y  d i f f e r e n t  f ro m  h y -  
d r a s t i n e  p i c r a t e *  W i th  t h e s e  r e s u l t s  i t  w as  d e f i n i t e l y  
c o n c l u d e d  t h a t  o o p t i n e  w as  a  v e r y  d i s t i n c t  a l k a l o i d  an d  
u n l i k e  h y d r a s t l n e  i n  i t s  r e a c t i o n s *
19* Amory H* H are»  C h a r l e s  C a s p a r ! »  J r . » a n d  H e n ry
H* R usby»  The N a t i o n a l  S t a n d a r d  D l a p e n a a t o r y » 
( P h i  l a d e  I p  h i  a"» 1 9 1 6 )1  p  * 5 3 1 .
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B e r b e r i n e  P i c r a t e  16 d i a m e t e r s
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I n  o rd«rr  t o  make s u r e  t h a t  th e  a l k a l o i d  w as n o t  
b e r b e r i n e  a  e l i d e  w as made o f  b e r b e r i n e  a n d  p l o r i o  a o l d .
T h i s  f o rm e d  o r y e t a l - l l k e  p l a t e s  a n d  d i d  n o t  r e s e m b l e  t h e  
o o p t i n e  p i o r a t e  i n  a n y  f o r m .  A m i c r o p h o t o g r a p h  w as 
t a k e n  o f  t h e  b e r b e r i n e  s l i d e  a n d  t h i s  l a  s e e n  i n  P l a t e  
X I I .  By c o m p a r in g  a l l  t h r e e  p l a t e s  i t  c a n  be s e e n  t h a t  
e a c h  o f  t h e  a l k a l o i d s  i s  ig n i t e  d i f f e r e n t  i n  c r y s t a l l i n e  fo rm  
a n d  t h e y  o a n  t h e r e f o r e  be  i d e n t i f i e d  f ro m  e a c h  o t h e r  by 
f o r m i n g  t h e  p i o r a t e  o f  e a c h .
T h i s  c o n c l u d e d  t n e  e x p e r i m e n t a l  w o rk  on t h e  o o p t i n e  
o f  C,. o c o i d e n t a l i s  a n d  l e f t  t h e  p e r c e n t a g e  o f  b e r b e r i n e  
t o  be  d e t e r m i n e d .  T h i s  w as done»  u s i n g  t h e  f o l l o w i n g  
p r o c e d u r e s  a  s a m p le  o f  t h e  d r u g  w as w e ig h e d  o u t  a n d  p l a c e d  
i n  a  S o x h l e t  e x t r a c t o r  a n d  e x t r a c t e d  f o r  a b o u t  s i x  h o u r s  
u s i n g  a l c o h o l  a s  t h e  s o l v e n t .  The p e r c o l a t e  w as a l l o w e d  
t o  c o o l  a n d  d i l u t e d  t o  100  c c .  w i t h  t h e  same m e n s t ru m .
25  o c .  o f  t h i s  w e re  rem o v e d  an d  p l a c e d  i n  a  s u i t a b l e  
v e s s e l  t o  w h ic h  w e r e  a d d e d  1 . 3  o o .  h y d r o c h l o r i c  a c i d  
(U .  S .  ? . ) » 0 . 2  CO. s u l f u r i c  a c id #  a n d  1 2 .5  c c .  o f  e t h e r .
The m i x t u r e  w as  a l l o w e d  t o  s t a n d  f o r  t w e n t y - f o u r  h o u r s  
I n  a  c o o l  p l a c e  w i t h  o c c a s i o n a l  a g i t a t i o n .  The c r y s t a l s  
w e r e  c o l l e c t e d  on  a  t a r e d  G ooch  c r u c i b l e  a n d  w ash ed  w i t h  
e q u a l  v o lu m e s  o f  e t h e r  a n d  a l c o h o l  u n t i l  t h e  f i l t r a t e  
g a v e  n o  a c i d  r e a c t i o n  w i t h  l i t m u s  p a p e r .  The c r y s t a l s  
w e re  t h e n  d r i e d  a t  1 0 5 ^0  a n d  a l l o w e d  t o  c o o l  a n d  w e re
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t h e n  w e ig h e d  .  B r i g h t  o r a n g e  c r y a t a l a  w e r e  o b t a i n e d .  T he 
f o l l o w i n g  r e s u l t s  w e r e  o b t a i n e d  i h é n  t h e  b e r b e r i n e  w as  d e t e r ­
m in e d  î
# 1 .  w e l ^ t  o f  S a m p le  5 . 4 1 6 2  gm,
iV e lg h t  o f  b e r b e r i n e  h y d r o o h l o r l d e  . 0 2 3 8  gm,
P e r c e n t  o f  b e r b e r i n e  I n  G* o e o l d e n t a l l a  1 . 7 1  
# 2 .  W e ig h t  o f  sanqp le  5 . 3 6 0 2  gm<
W e l g i t  o f  b e r b e r i n e  h y d r o c h l o r i d e  . 0 2 3 5  gm,
P e r c e n t  o f  b e r b e r i n e  I n  C . o c c i d e n t a l l s  1 . 6 9
2 0 .  L y o n s ,  A s s a y  o f  D ru j^ s , p .  1 5 1
Sumzaary a n d  C o n o lu a io n a
1 .  T he e t h e r - s o l u b l e  p o r t i o n  o f  C o p t l a  o o c i d e n t a i l s  
w as  o b t a i n e d  b y  a  w a a h in g * o u t  m e th o d  a n d  t h e  q u a n t i t y  de ter*^  
m in e d *  T h i s  was f o u n d  t o  b e  e q u i v a l e n t  t o  0 .1 8 0  p e r c e n t  I n  
a n  O c to b e r  aauQïle a n d  0 .1 0 6  p e r c e n t  i n  a  J u n e  s a m p le  g i v i n g  
. 1 4  p e r c e n t  a s  t h e  a v e r a g e  o o p t i n e  c o n t e n t  o f  t h e  r o o t s  a n d  
r h i z o m e a .  % i a  l a  c o n s i d e r a b l y  h i g h e r  t h a n  t h e  c o p t i n e  con** 
t e n t  o f  £ .  t r i f o l i a »
2 .  T he e t h e r - a o l u b l e  p o r t i o n  w as t e s t e d  f o r  i d e n t i t y  
i n  t h e  u s u a l  m e th o d  f o U o s e d  f o r  a l k a l o i d s . T h i s  p o r t i o n  
w as f o u n d  t o  b e  t y p i c a l l y  a l k a l o i d a l ,  r e s p o n d i n g  v e r y  w e l l  
t o  a l k a l o l d a l  r e a g e n t s  a n d  c o l o r  t e s t s .  By c o m b in in g  t h e  
q u a l i t a t i v e  t e s t s  t h e  s u b s t a n c e  w as i d e n t i f i e d  a s  c o p t i n e .  
T h e s e  t e s t s  c a n  be  u s e d  i n  f u t u r e  w o rk  i n  d e t e r m i n i n g  cop** 
t i n e .
3 .  C o p t i n e  p r o d u c e s  a  f l u o r e s c e n c e  w hen m a c e r a t e d  i n  
e t h e r  f o r  s u f f i c i e n t  t i m e ,  b u t  t h i s  f l u o r e s c e n c e  d o e s  n o t  
a p p e a r  u n l e s s  t h e r e  l a  c o n s i d e r a b l e  c o p t i n e  p r e s e n t .  T h is  
c o l o r  c a n  b e  u s e d  i n  i d e n t i f y i n g  c o p t i n e .
4 .  T h e r e  i s  n o  t h i r d  a l k a l o i d  p r e s e n t  i n  C o p t l s  oce i** 
d e n t a l l s . T h i s  w as d e t e r m i n e d  b y  sh o w in g  t h a t  t h e  f l u o r ­
e s c e n c e  w as c a u s e d  b y  c o p t i n e  a n d  t h a t  w i t h  t h e  r e m o v a l  o f  
o o p t i n e  t h e  r e m a i n i n g  p a r t  g a v e  n o  t y p i c a l  a l k a l o l d a l  t e s t s .
5 .  M i c r o s c o p i c  c r y s t a l s  c a n  b e  m ade o f  t h e  s a l t s  o f  
c o p t i n e .  The h y d r o c h l o r i d e  i s  c r y s t a l l i n e ,  a n d  t h e  p i c r a t e
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l a  o h a r a c t e r l a t i o  o t  c o p t l n a  a l o n e *  T h e  m i o r o a e o p l o  d e t a r -  
m l n a t i o n #  c a n  b e  u s e d  a s  m e th o d s  o t  I d e n t i f y i n g  c o p t i n e  a n d  
t o  s e p a r a t e  i t  f r o m  tw o  c l o s e l y  r e l a t e d  a l k a l o i d s ,  h y d r a s -  
t i n e  a n d  b e r b e r i n e .
8 .  C o p t l s  o c o i d e n t a l i s  c o n t a i n s  a  h i g h e r  p e r c e n t a g e  o f  
b e r b e r i n e  t h a n  C o p t l s  t r i f o l i a ,  t h e  l a t t e r  c o n t a i n i n g  o n l y  
.8  p e r c e n t  o f  b e r b e r i n e  a s  t h e  s u l f a t e  w h i l e  t h e  f o r m e r  c o n ­
t a i n s  1 . 7 0  p e r c e n t  a s  p u r e  b e r b e r i n e .
7 .  T h e  t h e r a p e u t i c  v a l u e  o f  C o p t l s  t r i f o l i a  i s  d u e  
m a i n l y  t o  t h e  a l k a l o i d s ,  b e r b e r i n e  a n d  o o p t i n e ,  ^ I c h  a r e  
p r e s e n t .  W i th  t h e  d a t a  g a t h e r e d  f r o m  t h i s  r e s e a r c h  I t  c a n  
e a s i l y  b e  s e e n  t h a t  C o p t l s  o c o i d e n t a l i s  i s  a  p l a n t  r i c h e r  
I n  a l k a l o l d a l  c o n t e n t  t h a n  C o p t l s  t r l f o l l a .
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